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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a la  solicitud  

de

P A T E N T E  DE  I N V E N C I O N  

formulada e l  11 de Diciembre de 1964, con e l  núm.

e n

• < •

* « • 
•  • ♦

307:61*3

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a nombre de UNIVERSAL OIL PRODUCTS COMPANY, entidad norteameri­

cana, establecida en 30 Algonquin Road, Des Plaines, Illin o is , 

Estados Unidos de América, por:

«PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR UN PRODUCTO DE REACCION ACIDO-AMI- 

NA-FOSFATO"

Esta solicitud se refiere a una nueva composición de mate­

r ia  que comprende el producto de reacción de un tipo particular 

de ácido dicarboxilico (o su anhidrido), una poliamina y un fos­

fato o tiofosfato , a l procedimiento para llevar a cabo dicha reac-  

5 ción y a la  utilización del producto de reacción resultante.

El producto de reacción del presente invento es particular­

mente valioso corno aditivo a composiciones lubricantes que com­

prenden una mayor parte de un aceite de viscosidad lubricante. Un 

ejemplo especifico de ta l  composición lubricante es e l  aceite lu­

lo bricante de extrema presión (E .P .) que se u tiliz a , por ejemplo,
9
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en la  lubricación de engranajes hipoides de automóviles. En es­

te serv icio , e l  aceite  debe cumplir las  severas exigenpias de
• *• ♦ *las condiciones de a lto  par de torsión con baja velocidad, de

bajo par de torsión con a l ta  velocidad y de a lto  par ele torsión

con a lta  velocidad. Tales aceites ademas deben comportarse f r e -
• « *

cuentemente de manera s a tis fa c to r ia  durante largos períodos de

tiempo, equivalentes por ejemplo a 175.000 toa. de recorrido y

algunas veces incluso durante toda la  vida del vehiculol*
♦ * •

Tal como se ha indicado,, e l  presente invento comprende la

reacción de una poliamina y un fosfato  con un tipo p áriieu lar de
• • • •

ácido o anhidrido dicarboxilico a saber un ácido poliJháíopolihi- 

d rop oliciclicod icarboxilico  o tan anhidrido de á s te .

Por consiguiente, e l  presente invento proporciona un pro­

cedimiento para producir un producto de reacción de ácido, ami­

na y fo sfato , que cemprende hacer reaccionar: a) un compuesto 

seleccionado del grupo que ccaasiste en 1 ) un ácido polihalopoli- 

hidropoliciclicodicarboxilico que tiene l a  estru ctu ra general

en la  que X e stá  seleccionado entre halógeno, hidrogeno y radi­

cales aleohilo que tienen de 1  a 10 átomos de carbono, siendo 

halógeno a l  menos dos de las X ; Y está  seleccionado entre halo- 

geno, hidrogeno y radicales alcóhilo que tienen de 1 a 10 áto­

mos de carbono, m es un número entero de 1  a 4-, n y p varian de 

0 a 4 , y 2) un anhidrido de un ácido que tiene dicha estructura  

general con (b) una poliamina y (c ) un fosfato  seleccionado en-
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l
tre  e l  grupo que consiste en fosfatos de alcohilo y tiofosfatos

de alcohilo, y separar e l producto de reacción resultante»
• \ *•

Una especie del ácido o anhidrido es conocida como «acido o 

anhidrido "clorendico" o '»HE¡Trt. Este ácido es preparado *pbr la

reacción de adición Diels-Alder de ácido maleico y hexacloroci-
•* \

clopentadieno ("Hexaclor") .  El anhidrido c9rrespondiefrCa.«es pre­

parado por reacción de anhidrido maleico y hexaclorociclopenta— 

dieno. Este ácido (o anhidrido) es denominado también* «¿el do (o 

anhidrido) 1 , 4 , 5, 6, 7 , 7-hexaclorodiciclo-(2, 2, í ) #*-^-hepte- 

no-2, 3-dicarboxilico. Estas preparaciones se llevan & oabo usual­

mente haciendo reaccionar cantidades equimolares de ¿os .reacti­

vos, generalmente por reflu jo  en presencia de un disolvente. Es­

tas reacciones san muy conocidas en la  técnica.

Otros ácidos dicarboxilicos apropiados, que contienen in­

saturación carbono-carbono, pueden ser empleados en lugar del 

ácido maleico, por ejemplo los ácidos fumarico, itaconico, c i t r a -  

conico y glutaconico. También, eh lugar del hexacloro-ciclopen— 

tadieno se pueden emplear otros cicloalcadienos halo-sustituidos 

apropiados, incluyendo e l  1 , 2-diolorooiclopentadieno, 1 , 5-d ic lo -  

rociclopentadieno, l , 2, 3 ,triclorociclopentadieno, 1 , 2 , 3 , 4 , - t e -  

traclorociclopentadieno, 1 , 2, 3 , 4 , 5-pentaclorociclopentadieno y 

compuestos similares en los que la  totalidad o parte del cloro 

está reemplazada por otro halógeno y, particularmente, bramo.

Una clase particularmente preferida de ácidos o anhídridos 

polihalopolihidropoliciclicodicarboxilicos es preparada por con­

densación Diels-Alder de un dieno a lifa tico  conjugado con un áci­

do olefinicodicarboxilico y, seguidamente, condensación de nue­

vo del ácido ciclohexenodicarboxilico resultante can un haloci- 
cloalcadieno. Un ejemplo es la  condensación Diels-Alder del,3-bu-

tadieno con ácido maleico para

•J}'w'
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h id roftalico , seguido de la  condensación Diels-Alder con hexa-

clorociclopentadieno. E l producto es e l  ácido 5 ,6 ,7 ,8 ,9 ,9 -h e x a -

c lo ro -l ,2 ,3 ,4 ,4 a ,5 ,8 ,8 a -o c ta h id ro -5 , 8-metano-2, 3-naftaTenodi-
:• ••

carb oxilico , a l  que por simplicidad se hace refe rene i  a *equi a l -

5 ternativamente como ácido "A” . E l correspondiente anhídrido es

preparado partiendo de anhidrido maleico en lugar de jáfcido malei-

co, hadándose referen cia a é l ,  alternativam ente, como anhidrido

"A*. Se pueden u til iz a r  otros dienos a l i f  a tico s con jugados, por

ejemplo 2-m e t i l - l ,3-butadieno, 1 , 3-pentadieno, 1 , 3-áexádieno,• • • ♦
10 y análogos, y similarmente pueden usarse otros ác i  dos* * dic arb ox i -# • *

lie  os insaturados y otros halocicloalcadienos, siendo ‘conocidos
* • * t

en la  técn ica estas preparaciones.

Otro ácido (o anhidrido) polihalopolihidropoliciclicodicar- 

boxilico preferido es preparado condensando ci.clopentadieno con 

15  ácido (o anhidrido) maleico para formar ácido (o anhidrido) ñor- 

bom -5-eno-2 , 3-d icarb o xilico , y condensando seguidamente éste  

último con hexacloro-pentadieno. E l producto es ácido (o anhidri­

do) 5, 6 , 7 , 8 , 9, 9-h exacloro-l, 2 , 3 , 4 , 4a, 5, 8, 8a-o ctah i- 

dro-1 , 4 , 5, 8, -dimetano-2, 3 , -naftalenodicarboxilico, y a é l  

20 se hace referencia aquí como ácido MBW y anhidrido MBM, resp ecti­

vamente. Se pueden u til iz a r  otros dienos c ic lo a lifa tic o s  conju­

gados, otros ácidos, o anhidridos, dioarboxilicos insaturados, 

y otros polihalocicloalcadienos para preparar ácidos o anhídridos 

polihalopolihidropoliciclico-dicarbpxilicos apropiados.

25 Be lo anterior, se verá que se puede u t il iz a r  cualquier

ácido o anhidrido polihalopolihidropoliciclicodicarboxilico apro­

piado, de acuerdo con e l  presente invento. Dicho ácido puede ser 

ilustrado por la  siguiente estructura general

4



---- G -  OH

• •
en que X esta  seleccionado entre e l  grupo que consiste*©h Halo-

geno, y particularmente cloro  y/o bremo, hidrogeno y un rad ical
■

ale ohilo entre 1  y 10 átomos de carbono y , preferiblemente, en-
♦ • •

tre  1 y 4 , siendo halógeno a l menos dos de las  X, y e stá  se le c -

10 clonado entre e l  grupo que consiste en halógeno, hidrogeno y un
• • • •

radical ale ohilo de 1  a 10 átomos de carbono y , preferiblemente, 

de 1  a 4 , m es un numero entero de 1  a 4 , n v aria  entre 0 y 4 , y 

p varia  entre 0 y 4«

la  estructura an terior ilu s tra  e l  ácido d icarb oxilico . En 

15  in terés de la  simplicidad, e l  correspondiente anhídrido no está  

ilu strad o , pero es fácilmente deducible de la  estru ctu ra del á ci­

do.

Con referen cia a la  estructura an terior, cuando X es clorc^ 

m es 1 , n es 0 y p es 0, e l  compuesto es e l  ácido 1 , 4 , 5, 6, 7 , 

20 7-h exacloro-(2 , 2 , l)-5-hep teno-2, 3 , -d icarb o xilico . Similarmen­

t e ,  cuando X es c lo ro , m es 1 , n es 0 y p es 1 , e l  compuesto es 

e l ácido 5, 6, 7 , 8, 9, 9-h exacloro-l, 2 , 3 , 4 , 4a, 5 , 8, 8a-oc- 

tah id ro-5, 8-metano-2 , 3-naftalenodicarboxilico. También, cuando 

X es c lo ro , Y es hidrogeno, m es 1 , n es 1 y p es 1 , e l  ccmpues- 

25 to es ácido 5, 6, 7 , 8, 9, 9-h exacloro-l, 2 , 3 , 4 , 4a , 5, 8, 8a- 

octahidro-1 , 4 , 5 , 8-dimetano-2 , 3 ,-n aftalenodicarb oxilico .
Refiriéndonos ahora a la  poliamina reaccionante, los gru­

pos amino d e 'é sta  pueden ser primarios, secundarios y/o te rc ia ­

rio s . En una realización , a l menos un grupo amino es un grupo 

30 amino primario o secundario y e l  otro gz\tfo grupos amino puedem

:
5



5

10

15

20

25

30

ser primarios, secundarios o te rc ia rio s . En otra  realización ,

ambos grupos amino de la  diamina pueden ser aminas te^ cip rias.

Una amina altamente apropiada es una ale ohilenopoln amina,

ta l  como etilenodiamina, propilenodiamina, butilenodiamiha, pen-

tilenodlamina, hexilenodiamina y analogas; dietilenotriam ina,
*\ *•

dipropilenotriamina, dibutilenotriamina, dipentilenoiíriamina, dLtei

xilenotriamina y analogas, también trietilen otetram in a, trip ro -
«

pilenotetramina, tributilenotetram ina, tripentilenote'trákina,

trihexilenotetram ina y analogas. También son apropiadas .la s  a l -

cohileno-poliaminas en las que uno o mas de los átom6js.*cíe n itro -
• • « t

geno contienen sustituyentes ale oiailo. E l sus t i  tuyente.* o s u s ti-  

tuyentes aleohilo pueden ser cualquiera de los del grupo que va 

desde e l  metilo hasta e l  e ico silo  y mayores. Aminas ilu stra tiv a s  

de éstas son: H -aloohil-etileno-diam ina, N ,N '-d ialcoh il-etilen o- 

diamina, y propilenodiamina, butilenodiamina, pentilenodiamina, 

hexilenodiamina similaimente su stitu id as; N -alcoh il-d ietilen o- 

triam ina, Ŵ , N ^-dialcohil-dietilenotriam ina, N ,̂ N^, N ^ -tria l-  

cohil-dietilenotriam ina, dipropilenotriamina, dibutilenotriam i­

na, dipentilenotriamina, dihexilenotriamina e tc . similarmente 

su stitu id as, N -alcohil-trietilen otetram ina, N1 , N ^-d ialcoh il-tri£  

tilenotetram ina, N1 , N2 , N ^ -trialcoh il-trietilen otetraam in a,

H1 , N2 , N ,̂ N ^-tetraalcoh il-trietilenotetraam in a, tripropileno- 

tetraamina, tributilenotetraam ina, tripentilenotetraam ina, t r i -  

hexilenotetraamina e tc , similarmente su stitu id as.

En otra realización , las diaminas son U-alcohil-diam inoal- 

quenos. Una amina particularmente preferida de esta  clase com­

prende un N -a lco h il-l ,3-diaminopropano en e l  que e l  grupo aleo- 

hilo contiene aproximadamente desde 8 a 25 átomos de carbono. Un 

c ie rto  número de N-alcohil-diaminoalcanos de e sta  clase se en­

cuentran dispoMbles^omereialmente. En dos de éstos m ateriales,
0̂ i 0 a F

y 1(7 [] Í6
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que se venden bajo las marcas "Duomen 1" y "Diam 26», e l  gm'po'

aleohilo deriva del sebo y contiene entre aproximadamente 12 y
*• .  *aproximadamente 20 átomos de carbono por grupo, y princijDRímen­

te  entre 16 y 18 átomos de carbono. Se pueden p rep ararem os N -al- 

c o h i l - l ,3-diaminopropanos que contengan cualquier numero deseado 

de átomos de carbono en e l  grupo alcoh ilo , desde metij.T} hasta  

e ico silo , o superiores.
Aunque se prefieren los N -alc  o h i l - 1 ,3-diaminoproganos, se

pueden emplear otros N-alcohil-diamino-alcanos apropiados, in clu -
* • • •

yendo los ejemplos: N-alc oh il-1 ,2-diaminoetano, N-alc <±d»l-l,2-dia
• • •

minopropano, N -alcohil-1, 2-diaminobutano, N-alc ohil-¿L};«3-di amino 

butano, N—alcoh il—1, 4—diaminobutano, N—ale ohil—1 ,2 —diaminopen— 

taño, N -alcohil-1 , 3-diaminopent ano, N-alc o h il-1 , 4-diaminopen- 

tano, N -alcohil- 1 , 5-diaminopentaño, N -alcohil-1 , 2 - diaminohe- 

xano, N-alc ohil-1,3-diaminohexano, N-alc o h il-1 , 4-diaminohexano, 

N-alcohil-1,5-diaminohexano, N -alcohil-1, 6-diaminohexano, e tc .

En otra  realización , la  amina es una diamina aromática. 

Ejemplos ilu stra tiv o s  incluyen: o rto -, m eta-, y particularmente 

para—fenilenodiaminas, asi camo las N—alcohilado y/o N, N —d ial— 

cohilado-fenilenodiaminas en los que e l  grupo p grupos alcohilo  

contienen de 1 a 12, o más , átomos de carbono. Otras aminas aro- 

matioas incluyen los diaminodifenilalcanos en los que e l  grupo 

alcano contiene de 1  a 6, o más, átomos.de carbono, é te r diami— 

nodifenílico, sulfuro de diaminodifenilo, disminodifenilamina, 

asi cano los compuestos de diaminodifenilo en que uno, o ambos 

grupos amino están sustituidos can un rad ical alcohilo de 1  a 

16 átomos de carbono, cada uno de e llo s . Se sobreentiende que se 

puede u t il iz a r  una mezcla de las poliaminas a lifá tic a s  y/o de 

las poliaminas aromáticas para la  reacción con e l  ácido, o anhí­

drido, anteriormente expuesto.

307019
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La reacción del ácido o anhídrido con la  poliamina se efec­

túa de cualquier manera apropiada. La poliamina será selecciona­

da con p articu lar consideración al ácido o anhídrido c ó n ^ l que

ha de ser puesta en reacción. Por ejemplo, cuando se ¿á  cija u t i -♦ • •
liz a r  e l ácido o anhídrido "HEI* la  poliamina deberá ser una po­

liamina altamente aleohilada. Por ejemplo, las  diaminás p referi-
• ***

das para la  reacción con el ácido o anhídrido "HET" incluyen e l  

"Duomeen o e l "Diam 26" u otras diaminas altamente ale ohiladas.

Por otra p arte , cuando se u til iz a  el ácido "A" o e l anhídrido "A",,

se puede u tiliz a r  una poliamina mas fuerte (más hasica*)v in clu -• • •# • •
yendo la  etilenodiamina, dietilenotriam ina, o análogas#--* • .* • • .*■

Las condiciones específicas para hacer reaccionar e l  ácido 

o anhídrido y la  poliamina dependerán de s i e l  producto de reao- 

ción ha de ser una s a l  o un producto de neutralización, formado 

bajo condiciones que impiden la  liberación de agua, o de si e l  

producto de reacción ha de ser formado con liberación de agua. 

Cuando e l producto de reacción ha de ser una s a l ,  la  poliamina 

puede comprender grupos amino primarios, secundarios y/o te rc ia ­

rio s . Cuando se desea la  mono- o sem i-sal, los reaccionantes son 

hechos reaccionar en una proporción equimolar de ácido y polia­

mina. Cuando se desea la  s a l  doble, los reaccionantes son hechos 

reaccionar en una proporción de un mol de acido y dos moles de 

poliamina. Sin embargo, cuando se desee, se puede u til iz a r  un 

exceso de uno de los reaccionantes. E l ácido es u tilizado para 

la  preparación de la  s a l . Cuando se ha de u til iz a r  e l anhídrido, 

éste es preferiblemente hidrolizado primeramente para formar el 

ácido, para la  preparación subsiguiente de la  s a l .

l a l  como se indica anterioimente, l a  formación de la  sal 

se efectúa bajo condiciones suaves y convenientemente, se e fe c ­

túa mezclando íntimamente los reaccionantes a la  temperatura am-
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biente (aproximadamente entre 10 y 32SC), aunque se puede emplear

una temperatura elevada, que no excederé generalmente de 70^0 apro-

ximadamente, particularmente cuando la  reacción se efeciúa.*bajo

una presión por encima de la  atm osférica, que puede varear,"desde

un te rc io  a 34 atmosferas o mas. E l tiempo de mezcla será suficien-
• • *

te  para efectuar una reacción sustancialmente completa,* jf í̂mede va­

r ia r  desde aproximadamente 0 ,25  a 12 horas o más. La reacción se 

efectúa fácilmente mezclando íntimamente los reaccionante#., prefe­

riblemente en presencia de un disolvente apropiado. Elidááolvente

se u til iz a  para f a c i l i ta r  la  disolución de los reaccionantes y♦ ♦ •
particularmente del ácido, y formar así una solución fáciOjmente 

reacciónable. Uno o ambos reactivos pueden ser preparados como so­

luciones separadas en e l  disolvente, y seguidamente los reactivos 

son mezclados íntimamente. Se puede u til iz a r  cualquier .disolven­

te apropiado y, en una realización , comprende preferiblemente un 

hidrocarburo aromático, t a l  como bencenp, tolueno, xileno, e t i l -  

benceno y eumeno, o mezclas de ésto s. En o tra  realización , e l  disol 

vente comprende un hidrocarburo parafinico que incluye pentano, he- 

xano, heptano, octano, nonano, decano, o una mezcla de ésto s. En 

otra realización e l  disolvente comprende un e te r , y particularmen­

te é te r e t í l i c o .  Puede ser empleado cualquier disolvente apropia­

do, en que los reaccionantes sean solubles y que sea in erte bajo 

estas condiciones. En la  mayor parte de los casos, la  solución de 

la  s a l  en e l  disolvente será u tilizad a como t a l  en la  siguiente  

etapa del proceso. Sin embargo, cuando se desee, e l  disolvente pue­

de ser separado de la  sa l de cualquier manera apropiada.

Cuando se efectúa la  reacción del ácido o anhidrido y de la  

amina con liberación de agua, los reaccionantes son hechos reaccio­

nar en una relación de una proporción molar de ácido y de 1  a 2 

proporciones molares de poliamina, y proporciones molares iguales

9



de anhídrido y poliamina. Aqui también, se puede emplear, cuan­

do se desee, un exceso de uno de los reaccionantes. Para favore- 

cer e l producto de reacción mol por mol, se u tiliz a  p referible- 

mente un exceso de la  poliamina, y este exceso puede variar has- 

5 ta  10 o mas proporciones molares de poliamina por una proporción 

molar del anhídrido. Uno o ambos reaccionantes son pifeparados 

convenientemente como una solución en un disolvente. Seguidamen­

te los reactivos son mezclados y calentados hasta carfdiciones de
• • «

reflujo del disolvente, para originar la  interación de*lt£cido o

10 anhídrido y la  poliamina, con liberación de agua. La\temperatu-
• • • •

ra de reflujo dependerá del disolvente p articu lar u tilizado, y 

estará generalmente dentro del margen de aproximadamente 80fiC a 

250SC aproximadamente. Cuando se desee la  reacción se efectúa 

bajo presión superior a la  atmosférica, que puede variar dentro 

15 del margen de un tercio  a 34 atmosferas o más. El tiempo de r e -  

fujo variará generalmente desde aproximadamente 0 ,5  a 12 horas o 

mas. Preferiblemente e l  agua formada durante la  reacción es se­

parada continuamente de la  zona de reacción.

En la  preparación del producto de reacción acompañada por 

20 la  liberación de agua, se supone que e l  producto de reacción es 

una imida-amina. En una realización, este producto es recuperado 

en mezcla con e l  disolvente y puede se r utilizado corno ta l  para 

la  siguiente etapa del proceso. Sin embargo, cuando se desee, e l 

disolvente puede ser separado de cualquier manera apropiada, in - 

25 oluyendo la  destilación bajo la  presión atmosférica o por debajo 

de la  atmosférica, para recuperar e l  producto intermedio exento 

de disolvente.
El producto de reacción del ácido o anhidrido y la  amina es 

hecho reaccionar para formar la  sa l de fosfato. Aunque se puede 

30 u tiliz a r  ácido fosfórico , se emplea pnfeferiblemente un fosfato de
— -  - o  s  ñ

M U )! /'Vi ¿‘í r.
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alcohilo. Se u tiliz a  cualquier fosfato de aleohilo, incluyen­

do los ortofosfatos ácidos de alcohilo y los pirofosfatos á c i-
• *. '•

dos de alcohilo. En los ortofosfatos ácidos de alcohild/’ se puB-
:% *•

de emplear e l  ester monoalcohilico, el ester dialeohilieb■ , o 

una mezcla de ésto s. En los pirofosfatos ácidos de alcohilo se 

puede emplear e l  ester monoalcohilico, e l  ester dialeóhrlico, 

e l ester tria lco h ilico  o mezclas de éstos, prefiriéndose los es­

teres d ialcohilicos. los grupos e ste r pueden estar uñidrós aL mis-
• • •

mo o a diferentes atomos de fosforo. Generalmente, sin>tembargo, 

este compuesto será simétrico y, por consiguiente, los*grupos es­

te r  alcohilico estarán unidos a diferentes átomos def fosforo.• * «
En una realización preferida, e l  fosfato de alcohilo con­

tiene a l  menos un grupo alcohilo de a l  menos 6 átomos de carbo­

no, y más particularmente desde aproximadamente 6 hasta aproxima­

damente 20 o más atomos de carbono. Ortofosfatos ácidos de aleo- 

hilo ilu strativos preferidos incluyen: e l  ortofosfato ácido de 

monohexilo, e l  ortofosfato ácido de dihexilo, mezclas de ortofos­

fatos ácidos de mono- y dihexilo, y los correspondientes ortofos­

fatos de ale ohilos superiores, hasta e l  ortofosfato ácido de mo- 

no-eicosilo , los ortofosfatos ácidos de dieicosilo y mezclas de 

ortofosfatos ácidos de mono- y d ieicosilo . En otra realización  

e l  grupo o grupos alcohilo están seleccionados entre metilo, e t i ­

lo , propilo, butilo y pentilo. Se pueden emplear mezclas de fos­

fatos que tienen grupos alcohilo de diferentes longitudes de ca­

dena.

los pirofosfatos ácidos de alcohilo preferidos incluyen el 

pirofosfato ácido de monohexilo, pirofosfato ácido de dihexilo, 

mezclas de pirofosfatos ácidos de mono- y dihexilo, y los corres­

pondientes' pirofosfatos ácidos de ale ohilos superiores, hasta e l  

pirofosfato ácido de mono-eicosilo, e l  pirofosfato ácido de dieico
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s ilo  y mezclas de pirofosfatos ácidos de mono- y d ie ico silo . En 

otra realización , e l  grupo o grupos aleo hilo están seleccionados 

entre m etilo, e t i lo , propilo, butilo y pentilo. Se pueden* emplear 

mezclas de fosfatos que tengan grupos aleohilo de diferentes lon­

gitudes de cadena.

Otro fosfato  para la  reacción con e l producto dá Reacción

del ácido ( o anhídrido-) con poliamina es preparado por o xia l-

cohilenación de un alcohol que puede ser de configuración* a l i f á -
• • •

t ic a  o aromática, y formación seguidamente del fosfato.*de^ éste . 

Los alcoholes a lifá tic o s  pueden ser saturados o insaturados, 

y contienen preferiblemente a l menos 4 átomos de carbpn®, y más 

particularmente desde aproximadamente 6 a 20 o más átomos de car­

bono, incluyendo los alcoholes apropiados todos aquellos de la  

serie  del alcohol b u tílico  a l e ico s ílic o . Estos alcoholes se de­

rivan convenientemente de los ácidos grasos e incluyen por con­

siguiente, por ejemplo: alcohol lau rico , alcohol m irístico , al­

cohol palm ítico, alcohol esteárico , alcohol decilénico, alcohol 

dodeciiónico, alcohol palm itoleico, alcohol oleico , alcohol lin o -  

le ico , alcohol linolenico, alcohol gadoleico y sim ilares.

Los alcoholes aromáticos incluyen e l  fenol y particularmen­

te los alcohilfenoles. Los alcohilfenoles contienen preferible­

mente, a l  menos 4 y , mas particularm ente, desde aproximadamente 

6 hasta aproximadamente 20 átomos de carbono en el grupo alcoh i- 

l ic o . Los alcohilfenoles ilu stra tiv o s  incluyen la  serie  completa 

del hexilfenol a l e ico silfen o l, a s i cano los d ialeo h il- y t r i a l -  

cohilfenoles en que los grupos ale ohilo estén seleccionados entre 

los citados específicamente anteriormente. También, los alco h ilfe­

noles pueden contener uno o mas grupos ale ohilo que contengan de 

1  a 6 átomos de carbono, y uno o mas grupos aleohilo que conten­

gan de 6 a 2Q=̂ átorr Tfn0‘
12
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La oxiale ohilenación del alcohol a l ifa tic o  o aromático se

efectúa de cualquier manera apropiada. Aunque se prefiere, e l  oxi-, • **do de etilen o  para la  reacción con e l  alcohol a lifa tic .o  q aroma-
:

t ic o , se sobreentiende que se puede u t i l iz a r  oxido de ‘própileno,

oxido de butileno, oxido de pentileno, oxido de hex±lenot o simi-• •• •
la re s . La oxialcohilenación se efectúa haciendo reaccionar e l  a l­

cohol a lifa tic o  o aromático con e l oxido de ale ohile no en las prô

porciones molares para producir e l  alcohol p fenol oxialcohilena-
♦ • *

do, que contenga e l  grupo oxialcohilenado, en la  desead» «proporción.!....
Preferiblemente, e l  alcohol o fenol oxialcohilenado contiene des-

• #
de 2 hasta aproximadamente 12 o mas grupos oxialeohile¡no *y > par­

ticularm ente, desde 2 hasta aproximadamente 6 grupos oxialcoh ile- 

no. la  oxialcohilenación-se conducirá generalmente a una tempera­

tura entre la  ambiente y aproximadamente 175S0 , y mas p articu lar­

mente desde aproximadamente 902 hasta aproximadamente 150se, pre­

feriblemente en presencia de un catalizad or t a l  como hidroxido 

sodico, hidroxido potásico, amina te rc ia r ia , hidroxido cuaterna­

r io , o sim ilares. Cuando la  oxialcohilenación se ha de lim itar a 

la  adición de un grupo oxi, se u t i l iz a  e l  catalizad or con los a l­

can d és, pero puede ser emitido can los aleohilfenoles. Se puede 

emplear una presión por encima de la  atm osférica, y puede estar  

dentro de l a  zona de aproximadamente dos tercio s  a 68 atmosferas 

o mas.
E l alcohol a lifa tic o  o aromático oxialcohilenado es hecho

reaccionar seguidamente, de cualquier manera apropiada, con Pg 

O5 para formar e l  fosfato  deseado, Se hace reaccionar una propoi>- 

ción molar de .Pg 0  ̂ u otro oxido de fosforo apropiado, para una 

o dos proporciones molares del hidrocarburo oxialcohilenado. En 

general, se emplea un exceso de Pg 0  ̂ para asegurar una reacción  

completa. La reacción se efectúa a una temperatura dentro del mar-

a?e i9 I
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gen de la  ambiente basta aproximadamente 110SC, y bajo condi­

ciones sustancialmente anhidras. La forma ácida libre♦xe^ultan-
* \ •• * *

te  del fosfato se recupera generalmente cano un liquido .viscoso.
.**••.*>Otra realización del invento considera la  u tilización  de 

la  s a l  de t i  ofosfato de ale ohilo del producto de reacción del* t
ácido (o anhidrido) con la  poliamina. D ialeohil-ditiófoáfatos  

ilu stra tiv o s incluyen la  serie del d itiofosfato  de monohexilo,
• * f. *"<?

ditiofosfato de dihexilo y mezclas de d itiofosfato  de mono- y♦ # •• • *
dihexilo hasta ditiofosfato de monoeicosilo, ditiofosfato de

• e •
d ieicosilo  y mezclas de ditiofosfato  de mono- y dieiooeiio. Los. ...
ditiofosfatos de alcoholes a lifa tico s  o aromáticos oM*alcoiailena- 

dos san preparados sustancialmente de la  misma manera que se ha 

indicado anteriormente para los fosfatos de alcoholes a lifa tico s  

o aromáticos oxialcohilenados, excepto en que se u tilizan  5?2̂ 5 

u otro sulfuro de fosforo adecuado, en lugar del oxido de fosfo­

ro.
La sal de fosfato o de tiofosfato  del producto de reacción  

del ácido (o anhidrido) con la  poliamina es preparada de cual­

quier manera apropiada. En general, e l  fosfato o tiofosfato  se 

u tiliz a rá  en una relación de una a  dos proporciones molares de 

fosfato o tiofosfato  por una proporción molar de producto de rea¿  

ción del ácido (o anhidrido) con la  amina. Sin embargo, se pue­

de emplear un exceso o defecto del fosfato o tiofosfato^ cuando 

se desee, y asi puede e s ta r  dentro del margen de aproximadamen­

te  0,5 hasta aproximadamente 4 proporciones molares de fosfato o 

tiofosfato  por una proporción molar de producto de reacción á c i­

do (o anhidrido) con la  poliamina. La sal es preparada de cual­

quier manera apropiada, y convenientemente, mezclando intimamen­

te e l  producto de reacción del ácido (o anhidrido) con la  polia­

mina y e l  fosfato o tiofosfato  a la  temperatura ambiente, aunque
c-
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se puede u t il iz a r  una temperatura elevada que no excederá ge­

neralmente de aproximadamente 70^0. La mezcla se puede, efectuar
¿ * *

a la  presión atm osférica, o cuando se desee, "bajo una.j?nesión 

por encima de la  atm osférica, que puede e s ta r  dentro del margen 

de aproximadamente un te rc io  a 6,8 atmosferas o más. Xanibien,• KI «
cuando se desee, e l  fosfato o tiofosfato  puede ser prepárado co­

mo una solución en un disolvente apropiado, siendo mezclada se -

guidamente con e l otro reactivo . Convenientemente, e l  disolven-• • •» » ♦
te será e l  mismo que se u til iz a  en la  etapa an terior proce-«• •«

•  f *

so. •* •
• ***

En general, se prefiere preparar e l  producto dé* «reacción 

del presente invento en la  secuencia anteriormente indicada de 

hacer reaccionar e l  ácido o anhidrido con la  amina, y seguida­

mente con e l  fosfato  o tio fo sfa to . En otra realización , e l  fos­

fato o tio fo sfa to  puede ser hecho reaccionar con la  poliamina 

para formar la  s a l  de fo sfato - o tiofosfato-poliam ina, y ser he­

cho reaccionar seguidamente con e l  ácido o anhidrido. Aun en 

otra realización , e l  fosfato o tio fo sfa to  puede ser mezclado en 

un aceite  u otro substrato y ser añadido a éste e l  producto de 

reacción del ácido (o anhidrido) con la  amina, para formar "in  

situ " la  sal de fo sfa to .

Se supone que los productos de reacción del presente inven­

to  serán de las estructuras generales abajo ilu strad as. En in te­

rés de la  simplicidad, las  estructuras ahajo mostradas se limi­

tan a productos preparados a p a rtir  de una diamina, sobreenten­

diéndose que las estructuras serán modificadas cuando se u t i l i ­

ce una poliamina que contenga 3 o mas átomos de nitrógeno, o 

cuando se u til ic e  una poliamina c ic l i c a  ta l  como ciclohexü-dia-

01D
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En las fórmulas eatruc turales anteriores, X, Y, m, n,* jr p, tienen
*  * *

las mismas significaciones que se han indicado ante rum íente, R 

está  seleccionado entre e l  grupo consistente en un grupo alcohi- 

leño de 2 a 20 átomos de carbono y un grupo a rilo , R' está  selec­

cionado entre e l  grupo consistente en hidrógeno y un grupo aleo- 

hilo de 1 a 30 átomos de carbono, R" está  seleccionado entre e l  

grupo consistente en hidrógeno, un grupo aleohilo de 1  a 30 áto­

mos de carbono, un alcohol a lifá tic o  oxialcohilenado y un alcohol 

aromático oxialcohilenado, Z está  seleccionado entre e l  grupo con 

sistente en oxigeno y azufre, B está  seleccionado entre e l  grupo 

consistente en una diamina, un fosfato de diamina y un tio fo sfa -  

to de diamina, y q puede ser 0 o 1 .

Refiriéndonos a la  estructura (1 ) , cuando q es 0 , la  compo­

sición de materia es la  mono- o.sem i-sal preparada bajo condicio­

nes que impiden la  liberación de agua, t a l  como se ha indicado an 

teriormente. Cuando q es 1 , la  composición de materia es la  sa l  

doble preparada también bajo condiciones que impiden la  lib era­

ción de agua, l a  figura ( 2) i lu s tra  e l  producto de reacción fo r­

mado bajo condiciones que liberan agua y, ta l  como se ha indicado 

anteriormente, se supone que es una sa l de fosfato de imida-amina.

$ñ7019 W- • ; - > 
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3© sobreentiende que e l  invento no se ha de lim itar a las  

estructuras arriba ilu strad as. E l producto fin a l puede contener 

una mezcla de compuestos incluyendo los foimados por condensa­

ción interm olecular, polimerización, e tc . A causa de que la  es­

tru ctu ra esp ecífica  de los productos fin ales no ha s id c .d e fi-  

nitivamente estab lecid a, el invento se dirige en par*i;e «al método 

de fabricación.

Convenientemente, e l  producto fin a l es recuperada como
• I

una solución en un disolvente apropiado y puede se r utilizado en

esta  foima como aditivo a un substrato orgánico. Sin embargo,
• • ♦ • *

cuando e l producto se recupera en ausencia de un disolvente, o
« ♦ ♦

cuando e l  producto no es suficientemente soluble en el*&usbtra- 

to , se puede obtener la  solubilidad deseada disolviendo *el pro- 

ducto de reacción en un disolvente mutuo. Disolventeb*•apropia­

dos para este  objeto incluyen los fenoles y particularmente a l -  

cohilfenoles o polialcohilfenoles en los que e l  grupo alcohilo  

contiene de 6 a 20 átomos de carbono. E l fenol se puede u t i l i ­

zar en una concentración desde aproximadamente 5%, y preferible­

mente desde aproximadamente 25%, hasta aproximadamente 200% en 

peso, y mas particularmente desde aproximadamente 30% hasta 

aproximadamente 100j£ en peso del producto de reacción d el presen­

te invento*

Tal ccmo se ha indicado anteriormente, el producto de reac­

ción del ácido (o anhídrido) la  amina y e l  fosfato del presente 

invento es particularmente ventajoso para su u tilizació n  en 

aceite lubricante, y particularmente en aceites  lubricantes que 

deben cumplir severas exigencias. Se notará que e l  producto de

reacción del presente invento contiene halógenos, nitrógeno y fos= 

foro en una realización  y también azufre en otra  realización .

Otra ventaja de los productos de reacción del presente invento
30
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El aceite  lubricante puede ser de origen natural o sinté­

t ic o . Los aceites minerales incluyen los de origen p etrolífero  

y son denominados aceite  lubricante de motores, aceit^  lubri—

cante del tipo para fe r ro c a rr ile s , aceite  para motoreja marinos,
•\ l

aceite  de transformadores, aceite de turbinas, aceite* de* dife­

re n cia l, aceite  lubricante para D iesel, aceite  de engranajes,
• *

aceite de cilin d ros, aceites con productos especiales y 'sim ilares .

Otros aceites naturales incluyen los de origen animal, marino
♦

o vegetal. ........
• * •

Los aceites lubricantes sin tético s son de di versee'* tip os,

incluyendo los esteres a lifá tic o s , óxidos de polialco*lai!Léno, s i -
• • • •

licon as, esteres de ácidos fosfóricos y s i l íc ic o s , hi'droóarbitros 

altamente sustituidos con flú or y sim ilares. Entre los esteres  

a lifá t ic o s , e l sebacato de d i-(2-e tilh e x ilo ) está  siendo u tiliz a ­

do a una escala comercial comparativamente grande. Otros esteres  

a lifá tico s  incluyen los azelatos de dialcohilo, suberatos de 

dialcobilo, pimelatos de dialcohilo, adipatos de dialcohilo y 

gLutaratos de dialcohilo. Ejemplos específicos de estos esteres  

incluyen: azelato de dihexilo, azelato de d i - ( 2-e t i lh e x i lo ) , 

glutarato de d i - 3 , 5r 5-*trim etilhexilo, glutarato de d i-3 , 5 , 5- t r i -  

m etilpentilo, pimelato de d i - (2-e t i lh e x i lo ) , adipato de d i - (2-  

e tilh e x ilo ) , tr ic a rb a lila to  de triam ilo , tetracaproato de pentae— 

r i t r i t a ,  dipelargonato de dipropilen-glicol y d i - ( 2-etilhexanonar- 

to ) de 1 , 5-pentanodiol. Los óxidos de polialcohileno incluyen: 

óxido de poliisopropileno, d ieter de óxido de poliisopropileno  

y diester de óxido de poliisopropileno. Las silicon as incluyen: 

m etil-s ilico n a , m e til-fe n il-s ilica n a , y sim ilares, y los s i l i c a ­

tos incluyen, por ejemplo, s ilic a to  de te tra is o o c tilo , e tc . Ejem-

18 30
30



i
V \

5

10

- 15

20

25

30

píos típ icos de hidrocarburos altamente fluorados son: aceite  ' 

flúorado y perfluoro-hidrocarburos.

Aceites lubricantes sin téticos adicionales incluyen: (1) es­

teres de ne opentilgLicol en los que e l grupo e ste r contiene de 3 

a 12 átomos de carbono o más, y particularmente propiooatps de
é *■ ■*

neopentilglicol, butiratos de neop entilglicol, caproatps.de neo-

p en tilg lico l, caprilatos de neop entilglicol, y pelargonatos de

neop entilg licol; ( 2)trim etilo l-alcan os tales como: trjjne1¡i lo l
*\  :

-etano, trim etilol-propano, trim etilol-butano, trim eti'lol-pentano, 

trim etilol-hexano, tiim etilol-heptano, trim etilo l-octan o , trim eti-
• • • « a

lol-deoano, trim etilol-undecano, y trim etilol-dodecano, así c cano • 0 •. •• ♦ ♦
los esteres de ésto s, y particularmente tr ie s te re s , en'itfs que

♦  • *  ,

las porciones e ste r contienen, cada una de e lla s , de 3*a^l2 ato- 

mos de carbono y pueden ser seleccionadas entre las representadas 

específicamente en lo que antecede en conexión con la  descripción 

de los esteres de neopentil-gLicol; y (3) fosfato  de tr ic r e s i lo ,  

fosfato de t r io c t i lo ,  fosfato de trin o n ilo , fosfato  de tr id e cilo , 

a sí cano fosfatos mixtos de a rilo  y ale ohilo.

E l presente invento considera también la  estab ilización  de 

grasas, incluyendo las grasas s in té ticas  usuales de base de metal, 

las preparadas a p a rtir  de cera de petróleo oxidada, grasas de 

petróleo, grasa de ballena, grasa de lana o lanolina y las pre­

paradas a p a rtir  de grasas no comestibles, sebo, residuos de ma­

tadero, y sim ilares.

El presente invento se u til iz a  para mejorar mas las propie­

dades de los fluidos de transmisión, fluidos hidráulicos, fluidos 

in d u striales, aceites para c o rte , aceites para laminación, acei­

tes  sulfanados o solubles, compuestos para embutición y aceites  

espesos o consistentes.

Aunque e l  producto de reacción del presente invento es  par-
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ticularmente ventajoso en substratos sometidos a a lta s  tempera-" "" 

tu ras, se sobreentiende que puede ser u tilizado para proteger 

otros substratos que se deterioran en e l  almacenamiento, durante 

e l tratam iento, y/o en e l  uso, incluyendo combustibles para moto­

res ta le s  como gasolina insaturada, mezclas de gasolinas insatura-
♦  ** \ *

das y saturadas, combustible para reactores, aceite  Dftesel, a ce i-# • * •• %
te  combustible ( fu e l-o il ) ,  aceite residual, aceite  se'edtrte, caucho 

poli d e fin a s , resinas y ceras*
* *9

El producto de reacción del presente invento s ¿  u til iz a  co­

mo aditivo en aceite  lubricante, en una concentración pequeña pe-

ro e s ta b iliz a n te . Dependiendo de la  u tiliz a c ió n  partibM fár, e l
• • •

aditivo se puede emplear en una concentración desde a^J-píimada-
« - * #

mente 0,01% hasta 25$ y preferiblemente desde aproximadamente

0 ,05$  hasta aproximadamente 10$ en peso del a c e ite . Eklj&s y las  

siguientes concentraciones se basan en e l  constituyente activo  

y no incluyen e l disolvente o fenol solu bilizante, s i sé u til iz a . 

Cuando se u til iz a  e l  aditivo, en aceites lubricantes convenciona­

le s , se emplea generalmente en una concentración de aproximadamen­

te  0 ,01$  hasta aproximadamente 2$ en peso del a c e ite . Cuando se 

u tiliz a  en aceites lubricantes para trabajos mas duros, tales co­

mo aceites para engranajes hipoides, el aditivo se u til iz a  en una 

concentración de aproximadamente 1$ hasta aproximadamente 20$ o 

más en peso del a c e ite . En general, se emplea sustancialmente la  

misma gama de concentración de aditivo cuando e l aceite se u til iz a  

como fluido de transmisión, fluido hidráulico o fluido in d u stria l. 

Cuando e l aceite se u til iz a  en la  formulación de vina grasa, e l  

aditivo se u til iz a  en una concentración de aproximadamente 0 ,5$  

hasta aproximadamente 5$ en peso del a c e ite . Cuando se u til iz a  

en aceite  para co rte , aceite  para laminación, aceites sulf onados 

o solubles, compuestos para embutición o sim ilares, e l  aditivo
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ae puede u til iz a r  en una concentración de aproximadamente 0 , 1$  

hasta aproximadamente 10$ en peso del a ce ite . Cuando se u til iz a  en 

aceites consistentes o espesos e l aditivo se puede u til iz a r  en una 

concentráción aproximadamente desde 0 ,1 $  a 15$ en peso o mas del 

a ce ite .

Se sobreentiende que e l  aditivo se puede utilizar'juntam en-

te con otros aditivos incorporados a l  a c e ite , ta le s  ca&o.jm antioxi= 

dante.

Los siguientes ejemplos se introducen para ilustraj? mías la  

novedad y utilidad del presente invento.

Ejemplo 1 : Este ejemplo i lu s tra  la  reacción de anhídrido. J\AM (anhí­

drido 5, 6, 7 , 8, 9, 9-h exacloro-l, 2, 3 , 4 , 4a, 5, 8, : 8á^*octahi-
• • « *

dro-5, 8-metano-2 , 3-naftaleno dicarboxilico) con d ietiláñ o- t r i a -
• • •

mina y subsiguiente reacción con ortofosfatos ácidos m£xV<5s de mo-
* .  * .

no- y d itr id e c ilo . La primera reacción se efectuó añadiendo gra­

dualmente 213 g. (0 ,5  moles) de anhídrido "A'* a 258, g. (2 , 5 moles) 

de dietilenotriam ina, durante un periodo de una hora. Después de 

ásto , se añadieron 200 mi. de benceno y la  mezcla se calentó y se 

puso a reflu jo  durante aproximadamente 1 ,5  horas. Durante e l re ­

flu jo  se separaron aproximadamente 9 mi. de agua. E l benceno fuá 

separado por d estilación  sobre un baño de vapor. E l exceso de die- 

tileno-triam ina fuá separado por destilación bajo a lto  vacio. En 

este punto, la  mezcla de reacción era  un solido f r á g il  am arillo- 

naranja que ten ía  un peso equivalente de nitrógeno básico de 220 

g. El producto fuá molido hasta un polvo fino y fue lavado varias  

veces con agua, disuelto en metanol y secado con su lfato  de sodio 

anhidro. Esto fuá seguido por f iltra ció n  y evaporación del metanol, 

para dejar un líquido transparente viscoso rojo que c r is ta liz ó  en 

un solido rojo por reposo. E l producto ten ía  un peso equivalente de

nitrógeno b *
ll

Sato corresponde a un equivalente te ó r i-

¡
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co de nitrógeno de 255 para e l  producto de reacción equimolar 

que, t a l  como se ha indicado anteriormente, se supone que es una 

imida-amina.
E l producto de reacción de anhídrido nAn y d ietilen otriam i-

c na, preparado de la  manera an terior, fuá hecho reaccionar segui-

damente con ortofosfatos ácidos mixtos de mono- y di-*tr^decilo,
* !

mezclando íntimamente a l a  temperatura ambiente 2,55 g» (0 ,01

' equivalentes) del producto de reacción de anhídrido "A* con d ie ti l
• ,  '• •

enotriamina con 3,73 g» (0,01 equivalentes) de ortofosfaio ácido

-LQ mixto de mono— y di—trid ecilo »  La mezcla fuá calentada y agitada

hasta quedar homogénea. Por enfriamiento se recuperó é l  producto

como un solido cereo transparente, de color pardo.

E.iemplo 2: Este ejemplo ilu s tra  la  preparación de un fosfato  de ■ * * • • *
otra porción del producto de reacción de anhídrido "AÍ'.,c<5n d ie t i l -  

enotriamina d escrito  en e l Ejemplo 1 . E l fosfato u tilizad o en e&- 

te ejemplo es un fosfato de monilfenol polioxietilenado, que con­

tenía un promedio de aproximadamente 5 grupos oxietilenados. El 

fosfato de nonilfenol polioxietilenado se preparó de la  manera an­

teriormente d escrita . La sa l se preparó mezclando a l a  tempera- 

20 tu ra  ambiente, con íntima agitación, 5,12 g. (4 equivalentes) del 

producto de reacción de anhídrido "A"1 con dietilenotriam ina, con 

22,4 g . (4 equivalentes) del fosfato de nonilfenol p o lio x ie tile ­

nado. Se recuperó e l  producto ccmo un líquido pardo transparente 

viscoso y, por a n á lis is , se encontró que ten ía un índice de re -

25 fracción  n*L de 1,508 y tina viscosidad v e r tic a l  de Garaner a 60^0 
y 25

de 22 segundos.

E.iemplo 3 : Este ejemplo ilu s tra  la  preparación de una sa l  

de d itio fo sfato  de o tra  porción del producto de reacción de an­

hídrido MAtt con dietilenodiamina d escrito  en e l  ejemplo 1* E l 

30 d itiofosfato  utilizado en este ejemplo ^g^ditiofosfato de disec—

-  22 -



-o c t i lo .  Se preparó la  s a l, mezclando a l a  temperatura ambiente,

con íntima agitación, 2,55 g. (0,01 equivalentes) del producto

de reacción de anhídrido "A" con dietilenotriam ina, con 3 ,95  g.

(0 ,01  equivalentes) del d itiofosfato  de d i-se c -o ctilo . E l produc-

5 to  se recuperó como un líquido transparente pardo muy*.viscoso.
• * •*

Ejemplo 4 : Proporciones equivalentes del producto 4 e reac-
• •. .

ción de anhídrido "A" con dietilenotriam ina, descrito* en el ejem­

plo 1 , y d itiofosfato  de nonilfenol polioxietilenado(, preparado
1 *•-*de la  manera anteriormente descrita) se mezclaron íntimamente a 

10 la  temperatura ambiente y se recuperó la  sal de d itiofosfato  de
• « • ♦ 4

nonilfenol polioxietilenado.
• * »

Ejemplo 5: En este  ejemplo los ortofosfatos ácidos‘mixtos• • • •• * * ,

de mono- y d i-o c tilo  de la  mono-sal.se prepararon por -reacción de» «««
proporciones equimolares de ácido "A" y "Duomeen T". E*l* acido "A"

15 y e l  "Duomeen T" se mezclaron en proporciones equimolares a la  tem-. 

peratura ambiente con íntima agitación . Para facilid ad  de manipu­

lación y de reacción, e l ácido "A" fuá preparado como una solu­

ción en benceno y e l  "Duomeen I"  fuá añadido a á s ta . Después de 

completarse la  reacción, e l  disolvente fuá separado de la  mezcla 

20- y la  mono-sal fuá recuperada como un m aterial viscoso. A este pro­

ducto se añadió una proporción equivalente de los ortofosfatos  

ácidos mixtos de mono- y d i-o c tilo , y la  mezcla fuá agitada in t i ­

mamente a l a  temperatura ambiente hasta completarse la  reacción. 

Ejemplo 6: La sa l doble de d itiofosfato  del producto de 

25 reacción de ácido "A"1 y "Duomeen I "  se preparó haciendo reaccionar 

dos proporciones molares de "Duomeen T" con una proporción molar 

de ácido "A", a la  temperatura ambiente con íntima agitación .

Aquí también, la  reacción se llevó a cabo convenientemente en di­

solvente de benceno. La sa l doble fuá recuperada en e l disolvente, 

30 y a  éste se añadiere nudos equivalentes de los d itio f osfatos mixtos

í a r t i »ĈJ lo
-  23 -
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de mono- y di-decilo por un equivalente de la  sa l doíale de ácido 

«■A» y «duomeen T ". Se preparó la  s a l  mezclando intimamente los  

reactivos a la  temperatura ambiente.

Ejemplo 7 : La composición de este ejemplo se preparó hacien­

do reaccionar proporciones equimolares de anhidrido "3” .anhidrido
............................. i
5, 6 , 7 , 8, 9 , 9-h exacloro-l, 2, 3 , 4 , 4a, 5 ,8 , 8a-oq tah id ro-l,4 ,

* % *
5,8-dim etano-2,3-naftaleno dicarboxilico y "Diam 26".*E áta  reac­

ción se efectuó sometiendo a reflu jo  anhidrido "B" y^'Diam 26” en♦ <►
disolvente de benceno, con separación simultánea del*agua forma­

da durante la  reacción. Después de completar la  reacción, se  mez-

ció una proporción equivalente de fosfato de nonilfenol p olioxie-
. • •

tilenado, que contenia un promedio de aproximadamente* & «grupos
«• •.

polioxietilenados, juntamente con la  mezcla de reaccíóxf de anhi-
• * * ♦

drido "B"-"Diam 26rt. La mezcla resultante fuá agitada*a.*13a tempe­

ratura ambiente durante un tiempo suficiente para efectu ar la  fo r  

mación de s a l.

Ejemplo 8: Proporciones equimolares de ácido "HE!" (ácido 

1» 4 , 5, 6 , 7 , 7 -h exaclo ro d iciclo -(2 ,2 ,l)-5 -h ep ten o -2 , 3 -d icar-  

boxilico) y "Duomeen T" fueran hechas reaccionar en presencia de 

é te r e t i l ic o  como disolvente, con intima agitación a la  tempera­

tu ra ambiente hasta completar la  reacción. A la  mezcla de reac­

ción resultante se añadió una proporción equivalente de tio fo s-  

fato  de dodecilo, seguida por urna agitación a la  temperatura am­

biente hasta completar l a  formación de s a l .

Ejemplo 9 : La s a l doble de ácido "HET", "Duomeen T" y d i-  

tiofosfatos mixtos de mono-y -di-dodecilo se preparó haciendo 

reaccionar primeramente, a la  temperatura ambiente, una propor­

ción molar de ácido "HEI" y dos proporciones molares de "Duomeen 

T" en é te r  e t i l i c o  como disolvente. Después terminada la  reacción, 

se añadieron dos equivalentes de d itiofosfatos mixtos de mono- y



di-dodecilo, y se agité la  mezcla de reacción a la  temperatura 

ambiente hasta que se completo la  formación de s a l.

Ejemplo 10: Proporciones equimolares de anhidrido "B" y 

N, IT'-di-sec-octil-p-fenilenodiam ina fueron hechas reaccionar en 

5 condiciones de reflu jo  en presencia de benceno como disolvente.
4 * •*

Después de completar l a  reacción se añadió vina propoa^ión equi-
;•*.*valente de fosfato de dinonilfenol polioxipropilenado que conte­

nia una media de 4 grupos oxipropileno, a la  mezcla de finida. y 

amina, y se agitó intimamente la  mezcla a la  tempera'tura ambien- 

10 te hasta que tuvo lugar la  formación de s a l.

Ejemplo 11: Como se indica anteriormente, la  sal. del pre-
• * •

sente invento es preparada convenientemente en soluc'ióñ paraéu

u tilizació n  como ad itiv o . Cuando se ha de u t il iz a r  l a  •sál ccmo« • * «
♦ • *

ad itivo  en un a ce ite  lubricante s in té t ic o  t a l  cano, Jx»? «ejemplo, 

15 sebacato de d io c t i lo , la  s a l  es preparada convenientemente como

una solución de reserva en este a ce ite  s in té tico . Tal composición 

de ad itivo se preparó mezclando a la  temperatura ambiente y ama­

sando íntimamente 2,55 g del producto de reacción de anhidrido 

"A” y dietilenotriam ina, preparado como se describe en e l  ejem- 

20 pío 1 , 3 ,7 3 , g de ortofosfatos ácidos mixtos de mono- y d i-tr id e -  

c ilo  y 6 ,28  g de sebacato de d io ctilo . La mezcla resultante es 

una solución liquida viscosa de color ambar.

Ejemplo 12: Otra composición sim ilar a la  d escrita  en e l  

ejemplo 2 se preparó en mezcla can sebacato de d io ctilo  como s i -  

25 gue* 1 ,28  g del producto de reacción de anhidrido "A" y d ie tile -  

no-triamina preparado como se describe en e l  ejemplo 1 , 5,6  g de 

fosfato  de nonilfenol polioxietilenado d escrito  en e l  ejemplo 2 

y 6,88 g de sebacato de d ioctilo  se mezclaron a la  temperatura 

ambiente y se agitaron intimamente para formar un liquido visco- 

30 so, color ambar.

3070 Ti o $
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Ejemplo 13: Se preparó otra composición mezclando 2,55 g 

del producto de reacción de anhidrido "A" y dietilenotriam ina pre­

parado t a l  como se describe en e l  ejemplo 1 , 9,63 g del d itio -  

fosfato de d i-se c -o ctilo  descrito  en e l  ejemplo 3 y 12,2  g de se -  

bacato de d io ctilo . E sta  mezcla fué agitada intimamente la  tem- 

peratura ambiente y se recuperó e l  producto ccmo un liquido v is­
coso. * *•’

10
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20
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Ejemplo 14: La composición de este ejemplo se preparó mez-
• «

ciando 2,55 g del producto de reacción de anhidrido “‘A” 'y d ie ti­

lenotriamina preparado taléomo se describe en e l  ejemplo 1 , $63 g

de d itiofosfato  de nonilfenol polioxietilenado que contenía 4 gru-0 * 4
pos oxietileno y 12 ,2  g. de sebacato de d io ctilo . La uiezbla fué

• • *■
agitada a la  temperatura ambiente y se recupero el prodúcfto corno 

un liquido viscoso. •..* I

Ejemplo 15: Uh método de evaluar aceites lubricantes E .P . 

(extrema presión) es por medio de l a  máquina Palex. Este procedi­

miento se describe can detalle en un lib ro  titu lad o )"Ensayo de 

lubricantes" de E.G. E l l is  y publicado por S cien tific  Publications 

(Great B ritain ) Limited, 1953, pags. 150-154. Brevemente, l a  má­

quina Falex consiste en un vastago g iratorio  que se mueve entre 

dos apoyos en forma de "Y" que son apretados con resorte contra 

e l  vastago y que están provistos de medios para v a ria r la  carga.

E l aceite  a ensayar es vertido en una cuba de m etal en la  que e l  

vastago y los rodamientos están parcialmente sumergidos. Se hizo 

funcionar la  máquina 5 minutos cada vez con cargas de 113,3 y 

226,6 kg. y seguidamente durante 45 minutos con cargade 340 kg.

Los datos recogidos incluyen la  temperatura del aceite  para cada 

una de las cargas y e l  par de torsión en cm-kg para cada carga, 

así como e l desgaste que es determinado por una disposición de rue=
da de trinquete en la

F) ® “ dientes e s tán., avanzados para mantene
cj ' 1
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la  carga deseada. Cada diente es equivalente a aproximadamente 

0,000056 cm. ios aditivos preferidos son aquellos que producen 

baja temperatura, par de torsión bajo y pequeño desgaste.

En o tra  serie  de ensayos, la  máquina se hizo funcionar du­

rante 5 minutos con cada carga de 113,3 kg. hasta el'^g'arrotamien-
• » 4*

to can incrementos de 113,3 kg. Se re g is tra  la  carga*máxima y e l
► *♦ **

tiempo en minutos para esta  carga hasta e l  agarrotamiento, así 

como la  temperatura del a c e ite . En este caso se p refiere la  tem- 

peratura mayor ya que sig n ifica  que e l  aceite  trab aja sa tis fa c ­

toriamente a una temperatura mayor.
• « ¿ » •

E l aceite  lubricante u tilizad o en este ejemplo es, aceite
* » ♦

lubricante s in té tico  de sebacato de d io c tilo , vendido**bájo la  mar-*♦
ca de "Plexol 201" .  • * ** * * ♦* * «

E l ensayo n  ̂ 1 de la  siguiente tab la es un ensayo-efectua­

do con e l "Plexol" que no contenia ad itivo , y de esta  manera es 

e l  ensayo en blanco o de con trol.

E l ensayo n2 2 es un ensayo hecho utilizando o tra  muestra 

de "Plexol" a la  que se habia añadido un 2$ en peso de la  sal pre 

parada cano se ha d escrito  en e l  ejemplo 1 1 .

E l ensayo n2 3 es un ensayo hecho utilizando o tra  muestra 

del "Plexol" a la  que se habia añadido un 2% en peso de la  sa l  

preparada cano se ha descrito en e l  ejemplo 12 .

En¡ e l  ensayo nfi 4 es un ensayo hecho utilizando o tra  mues­

t r a  del "Plexol" a la  que se habia añadido un 2c/o en peso de la  

sa l preparada como se ha descrito en e l  ejemplo 13.

E l ensayo n2 5 es un ensayo hecho utilizando o tra  muestra 

del "Plexol" a la  que se habia añadido un 2# en peso de la  sa l  

preparada como se ha d escrito  en e l  ejemplo 14.
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De los datos de la  tab la anterior se verá que e l  sebacato 

de d io ctilo  sin aditivo (ensayo n2 1 ) experimenta e l  agarrotamien-
r-

to para úna carga de 340 kg. En con traste, las  condiciones de ags -̂ 

rrotamiento para las  muestras del sebacato de d io ctilo  que conte­

nían los aditivos del presente invento fueran de 680 y. 793 kg. Tam
. * •*

bien es de importancia e l  hecho de que e l  aceite  despttás**de la  pn®i
a  *  •

ba en e l  ensayo ns 3 era  transparente, demostrando asi que e l  adi-
«»

tivo sirve para impedir e l oscurecimiento del aceite  durante las
•  •

severas condiciones de ensayo. Similazmente, e l  aceite  en e l ensa­

yo nfi 2 experimentó solamente un ligero  oscurecimiento dqrante la  

evaluación.
0  * ’
« •  •

Ejemplo 16: Se hicieron otra serie  de evaluacionpia [u tilizan -
•  •  *

do un aceite  mineral purificado vendido en e l  comercie^ ta jo  la  mar
* ♦ .

ca "Carnes 340 White O il". Las especificaciones tip ie  áá ’ d'e este 

aceite  incluyen los siguientes valores:

Zona de d estilación , 2C 

Peso especifico (l5»6sc) 

Viscosidad a 37,820  

a 99SC

Punto de inflamación, SC 

Punto de descongelación, 2C 

Indice de refracción a 20 2C 

Color Saybolt

393-524

0,8836

360

52,2

227

-  28,9  

1,4805  

+ 30

E l ensayo n2 6 en la  tab la  siguiente es e l  ensayo efectuado 

utilizando e l  aceite  blanco que no contenía aditivo y, por tanto , 

es e l  ensayo en blanco o de control.

El ensayo n2 7 es un ensayo efectuado utilizando o tra  mues­

t r a  del aceite  blanco a la  que se había añadido 2fe en peso del adi­

tivo preparado cqmo se ha .descrita en e l  ejemplo 1 1 .

18 ÍQ p
29



4
E l ensayo n2 8 es un ensayo efectuado utilizando o tra  mues­

t r a  del aceite  "blanco a la  que se habia añadido 2<fi en peso del 

aditivo preparado como se ha descrito  en e l ejemplo 12. La sal no 

era fácilmente soluble en e l  aceite  blanco y, por consiguiente fue 

5 solublizada mezclando con e lla  nonilfenol, y calen tan d^ y.agitan -

do lo .n ecesario . **
El ensayo n2 9 es un ensayo efectuado utilizando* o tra  mues­

t r a  del aceite  blanco a la  que se habia añadido 2fe en jpes.o del adi­

tivo preparado como se ha descrito en e l  ejemplo 13 . £qúi también,

10 la  s a l  fué solubilizada con nonilfenol.
E l ensayo n2 10 es un ensayo efectuado utilizandó o tra  mues­

t r a  del aceite  blanco a la  que se habia añadido 2f° en p eeo  del adi 

tivo preparado como se ha descrito en e l  ejemplo 14. Aqui-también, 

la  sa l fue solubilizada con nonilfenol. *** •

30
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también, se ve que e l  aceite  sin aditivo (ensaco n- 6) 

sufre abarrotamiento en e l  momento en que la  carga lia aumentado 

hasta 193 k g,. En con traste, e l  aceite  blanco que contenia e l  adi­

tivo del presente invento no sufrió agarrotamiento hasta las  c a r-  

5 gas de 566 y 680 kg. También es de importancia e l  hecjwj^de que e l

aceite  blanco del ensayo n2 8, después de la  exposición *a las se-
•  • •

veras condiciones, era transparente. Los aceites de los ensayos

nfi 7 y 9 s© oscurecieron solo ligeramente. *•. *.
• *  •  4

E.iemolo 17: E l producto de reacción del ejemplo 1 se u t i l i -  

10 zó en una concentración de 0 ,3$  en peso cano un aditivo para gra­

sa. E l aditivo se incorpora a un aceite  lubricante Mid-Qontinent♦ ♦ •
comercial que ten ia una viscosidad S. A. E . de 20. Sendamente

* # •

se mezcla aproximadamente 92$ de aceite  lubricante coh.aproxima­

damente 8$ en peso de estearato  de l i t i o .  La mezcla es calentada 

15 hasta aproximadamente 2322C con constante agitación . La grasa re­

sultante fuá enfriada, mientras se agitaba, hasta aproximadamen­

te 120eC, y seguidamente fué enfriada de nuevo lentamente hasta

20

25

30

la  temperatura ambiente.
Se ensayó la  estabilidad de la  grasa de acuerdo con e l  mé­

todo ASTM D-942, en cuyo métodose coloca una muestra de la  grasa 

en una bomba y se mantiene a una temperatura de 120se. Se carga 

oxigeno en la  bomba y se torna e l  tiempo requerido para una ca l­

da de presión de l /3 atmosferas como e l  «periodo de inducción". 

Una muestra de la  grasa sin aditivo alcanzó e l  periodo de induc­

ción en 8 horas aproximadamente. Por otro lado, una muestra de 

l a  grasa que contenia 0 , 3$ en peso del aditivo del presente inven 

to no alcanzó e l  periodo de inducción en más de 100 horas.

E.iemplo 18: Los productos de reacción del presente invento 

poseen también propiedades in secticid as con buena actividad te ra ­

péutica interna. Se pueden emplear contra varios tipos de ácaros

¿I
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e insectos ta le s , como por ejemplo, Corausius Larvas, Cotoneas- 

te r  Aphidoc, áfido de las  manzanas, áfido de la  habichuela negra, 

áfido A ster, áfido del melocotón verde, áfido del crisantemo, á f i ­

do del guisante, e tc .  Los productos de reacción o mezclas de és­

tos pueden ser u tilizados para e l  control de diversas.’la ic a s , áca-
« *  •  '

ro s, huevos de ácaros e insectos ta le s  cano escarabajo^ cjel t r i -
• • •

go, escarabajos de la  judia mejicana o f r í j o l ,  antreno negro,

chinche del vencetósigo, cucarachas germanas, gusanos^el e je r c i -
• * •*

to del sur, p o lilla  de la  harina, piojo de los cerdos, araña ro ja  

del limón, araña ro ja  de invernadero, diversos mosquitos^ mosqui­

tos de la  fiebre am arilla, mosquito de m alaria, moscas, *ete.
•  •  •

Como ejemplo, se preparó una composición in secticid a  d iso l-♦ • •
viendo 1 g. del producto de reacción del ejemplo 1 en de

benceno, y emulsificando la  solución resultante con 10Ó*cm  ̂ de 

agua. La emulsión resultante fuá pulverizada dentro de una caja  

que con ten ia moscas, dando como resultado un atontamiento de mas 

del 98jt.

Ejemplo 19: E l ejemplo 1 describe la  u tilizació n  de una sa l  

de fosfato  de amida-amina preparada a p a rtir  del anhidrido y la  

20 amina. E l ejemplo 5 describe una s a l  de fosfato  de l a  mono-sal de 

acido y amina, y e l  ejemplo 6 describe un fosfato  preparado a par­

t i r  de la  sa l doble de ácido y amina. En otra realización , la  sa l  

de fosfato  es preparada a p a rtir  de una amida—amina que, a su vez, 

es preparada a p a rtir  del anhidrido y de tana poliamina que contie- 

25 ne aminas primarias y/o secundarias. Cuando se mezclan e l  anhidri­

do y la  amina a l a  temperatura ambiente, teniendo lugar l a  reacción  

isotérm ica resu ltan te , se supone que se rompe la  estructura del 

anhídrido y un hidrogeno de la  amina se une a l  oxigeno para formar 

un grupo carboxilo y e l  nitrógeno de la  amina se une a l otro átomo 

30 de carbono, dando asi como resultado una amida. Correspondientemen-
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te ,  cuando se hace reaccionar anhídrido nHETM, anhídrido MAM o 

anhídrido ttBw, a la  temperatura ambiente, can una ale ohilen o-po- 

liamina, una N -alcohil-alcohileno poli amina o una N, N '-d ialco -  

hil-alcohileno-poliam ina, se forma una amida-amina» Se sobreen-

5 tiende que se forma también probablemente una mezcla de «produc-
* * •*

toe que incluyen sales in ternas, etc» Como ejemplo esp ecifico , se 

mezclo anhídrido ,,AW a la  temperatura ambiente can N, N '-d i-sec-oc  

t i l -  etileno diamina y se agitó intimamente la  mezcla». En este  

ejemplo, la  mezcla no fue saaetida a re flu jo , que, cuando se u t i -

10 l iz a  una amina primaria, daría como resultado l a  imida-amina has-

ta  ahora d escrita . Seguidamente e l  producto de reacción del á c i-» * •
• • •

do y la  amina fue mezclado con una proporción equivalente de o r-« • • •
tofosfatos ácidos mixtos de mono- y d i-tr id e c ilo  para*foímar la

•  •  •  ♦• • ♦
sa l de fo sfato . .

15 Esta so licitu d  que corresponde a la  presentada en los Esta­

dos Unidos de América e l  12 de Dioiembre de 1963, bajo e l  námero 

330.008, se acoge a los beneficios del a rtícu lo  51 del vigente Es­

tatuto sobre Propiedad In d u strial.

20

- N O T A  -

Los puntos de invención propia y nueva que se presentan pa- 

25 ra  que sean objeto de e sta  solicitu d  de Patente de Invención en 

España, por VEINTE años, son los siguientes;

1 2 .-  Procedimiento para producir un producto de reacción  

ácido-am ina-fosfato, que cemprende hacer reaccionar a) un compues­

to seleccionado del grupo que consiste en 1) un ácido polihalopo- 

30 lih id ro p o licíclico d icarb oxílico  que tiene la  estructura general:* ñ i  ñ i a - ”
34



5

10

15

20

25

30

en la  que X es seleccionado de halógeno, hidrógeno y radicales a l­

eo hilos que tienen de 1 a 10 átomos de carbono, siendo halógeno a l  

menos dos X, y es seleccionado de halógeno, hidrógeno y radicales
4

alcohilo que tienen de 1 a 10 átomos de carbono, m es un número en-
» »•

tero  de 1 a 4 , n y p varian de 0 a 4 , y 2) un anhidridáji'e un á c i-  

do que tienen dicha estructura general, con b) una polj^ulna y c)
x •  ♦ ♦  «

un fosfato seleccionado del grupo que consta de fosfaíps* Jle alco­

hilo y tiofosfatos de alcohilo, y separar el producto de reacción

resultante.
2 2 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, en e l que un 

compuesto seleccionado del grupo que consta de ácido 5 ,6, 7 ,8 ,9 , 

9-h exacloro-l, 2, 3 , 4 , 4a ,5 , 8, 8a-octahidro-5, 8-metano-2 , 3-naftaleno- 

dicarboxílico, ácido 5»6,7 , 8, 9>9-h exaclo ro -l,2, 3 »4»4a , 5, 8, 8a-octa-  

h id ro -l,4 , 5, 8-dimetano-2, 3-naftalenodioarboxílico, ácido 1 ,4 ,5 ,6 ,  

7,7-h exaclorod icid o-(2.2.l)-5-h epten o-2,3-d icarb oxilico , y los co­

rrespondientes anhídridos, es hecho reaccionar con la  poliamina y

e l  fosfato de alcohilo.
32. -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 2 , en e l

que dicha poliamina es una poliamina de alcohileno.

42. -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 2, en e l  

que dicha poliamina es una N—alcohilado—diaminoalcano que contie­

ne desde aproximadamente 8 hasta aproximadamente 25 átomos de car­

bono en e l  grupo alcohilo.
52. -  Procedimiento según cualquiera de*las reivindicaciones
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1  a 4 , en e l  que dicho fo sfa to  de ale ohilo es una mezcla de fo s­

fa to s de monoalcohilo y de d ia lcoh ilo  que contienen desde aproxi­

madamente 6 hasta aproximadamente 20 átomos de carbono en lo s gru­

pos ale ohilo*
c 62*— Procedimiento según cualquiera de la s  reivindicaciones

1  a 4 , en e l  que dicho t io fo s fa to  de ale ohilo es una píemela de

di t i  o fosfatos de monoalcohilo y de d ialc ohilo que contienen desde

aproximadamente 6 hasta aproximadamente 20 átomos de ^carbono en
;**..•*

los grupos a leo h ilo .
■LQ 7 2 , -  Procedimiento según cualquiera de la s  re iv in d icacio ­

nes 1  a 4 , en e l  que dicho fo sfa to  de a lco h ilo  es un 'fosfato  de
0 •  •♦ • t

a lco h ilfen o l oxialcohilenatado. *“ *

8f i .-  Procedimiento según cualquiera de la s  re iv in d icacio - 

nes 1 a 4 , en e l  que dicho fo sfa to  de a lco h ilo  es un»dit^Lofosfa-

15 to  de a lco h ilfen o l oxialcohilenatado.
92 . -  Procedimiento según cualquiera de. la s  re iv in d icacio ­

nes 1  a 8 , en e l  que e l  ácido o anhídrido es hecho reaccionar p r i­

meramente coa la  poliamina y e l  producto resu ltan te es hecho reac­

cionar después con e l  fo sfa to .
2o l o 2* -  Procedimiento se^ún la  re iv in d icacién  9, en e l  que e l

ácido o anhídrido es hecho reaccionar con la  poliamina en presen­

c ia  de un d isolvente.
1 1 2 . -  Procedimiento según cualquiera de la s  re iv in d icacio ­

nes 1  a 1 0 , en e l  que e l  ácido o anhídrido y la  poliamina son 

25 puestos en contacto en una proporción en la  que sustancialmente 

una proporción de un mol de ácido o anhídrido se hace reaccionar 

con una proporción de un mol de poliamina.

1 2 2 .-  Procedimiento según cualquiera de la s  re iv in d icacio ­

nes 1  a 10 , en e l  que e l  ácido y la  poliamina son puestos en con- 

30 tac to  en una proporción en la  cual una proporción de un mol sus-

Vi/
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tancialmente de ácido se hace reaccionar can proporciones de dos 

moles de poliamina.

13 2 . -  Procedimiento según las  reivindicaciones 11 <5 12 en 

e l  que e l  ácido o e l  anhídrido es hecho reaccionar con la  polia- 

5 mina a una temperatura por debajo de 70^0 a la  cual e$*.eVitada 

la  liberación de agua desde e l  producto. •.
. • I

14 2 . -  Procedimiento según las reivindicaciones 11 ó 12 en 

e l  que e l  ácido o e l  anhídrido es hecho reaccionar coa. la  p olia- 

mina a una temperatura dentro del margen de 802 a 2502C,* ai e l  

10 cual es liberada agua desde e l  producto de reacción»
é

1

15 2 . -  Procedimiento para e s ta b iliz a r  un substrato, prgáni- 

co contra deterioro en almacenaje o uso que cemprende *4$ádir a
, 1 • •
e l  una concentración estabilizador a de un producto de “r^Jcción  

ácido-amina-fosfato preparado por e l  procedimiento de’ tfasiquiera 

de las reivindicaciones 1 a 14.

16 2 . -  Procedimiento según la  reiv indicación  15, en e l  que 

e l  substrato orgánica es un lu bricante.

1 7 2 . -  Procedimiento para producir un producto de reacción 

ácido-am ina-fosfato.

T al y como se ha d escrito  en la  Memoria que antecede, y con­

loa fin e s  que se han esp ecificad o.

E sta  Memoria consta de tre in ta  y s ie te  hojas e s c r ita s  a má­

quina por una so la  cara.

Madrid, 52 ttn 
P.A.

r >• ifo V J
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