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MEAORI A TESCRIPIIVA

. ... Lo presente invencién se rgfiers a agenteg Para, mejo;ar
superficics, que contienen derivados de tgisamino;—mtﬁacina,
Procedimiento para l& preparacitén de tales agentos, asi cogo el

.. Dbrocedimiento para preparer muevos dorivados de 'brisaxnino:s~tf'ia-

5. cina apropiados para la nejora de superficics y los nucvos

compucsios Obtenidos segin cste procedimiento.

BAD ORIGINAL
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significa el grupo ~N

2

lad -~

en donde 111 y 732 tienen la misma aignificacidn antes

indicada, el radical pirrolidinico, Piperidinico,
4-metilpiperacinico, morfolinico o hexameti leniminico,
J

representa el radical pirrolidinico, piperidinico,
4-metilpiperacinico, morfolinico o hexametileniminico,

del grupo de la férmula general II,

B-(‘“\‘.B
Y

X

=
-
=

en ia que 3 arrit-~ indicada, 7 X representa un radi-~

cal alquiliminico o el radical piperacin-1,4-diflico,

o en log casos en que A y B signifiquen el grupo ,
R . . /33

—1‘<R sy C puede también representar el grupo -N"'“‘Bn ’

2

en el que R3 y 114 representa, cada uno, un radical
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alquilico substituldo o insubstituido, con 1 a 20

dtomos de carbono,
son apropiados ventajosamente como conmponentes en agentes para
mejorar superiiciles, - .. . ;

Ios radicales alquilicos materislizados por Ry ¥ R4 po.e—
den estar substitufdos mediente 4tomos de hallgeno, como &tomos
de fldor, clore ¢ bromo, o bien mediante grupos hidroxflicos. _
Como radical alquilico, el grupo alguiliminico representado por
X, puede entrar en consideracién uno de tales con 1 a 5 Atomos
de carbono._ . . .- - - )

Las tris-amino-s-triacinas de_la fO6rmuls gemeral I,
en las que_egtén enlazados entre si‘dos radicales bis-amino-g-—
triacinicos mediante el radical piperacin-l,4-diflico, son com—
puestos conocidos y pueden obtenerse haciendo reaccionar, a tem-
peraturas entre 100 y 200°C, de preferengia en atmbsfera de gas
inerte, dos moléculas de una 2-halogen—4,6~bis~amino~g~triacina
substituida correspondientemente en el grupo amino con pipera-
cina, eventualmente en preosensin de v disolvente inerte T un
aceptor de protones.

Lgs nuevas bris-amino-s-triazinas de la férmula

A—( th ..
N ¥

' IIX



en la que 5 »
AyDB tiene la significacién indiceda en la férmula I, y
ct gignifica el radica;l. pirrolidfsico, pireridinico,
- 4~metilpiperacinico, morfolinico o hexauctilenininico,

54 o el grupo de la Térmula genernl iV,

X Iv

N
“ Y
10. N \
) i \ L

15. -
en donde B tiene la significacién indicada en la

formula I, y X' significa un radjecal alquiliminico,

0 en los castg en 10s que A ¥ B signifiquen el grupo

_Nipi
20, Rz

en la que R3, y R4 tienen la significacién indicada

en la férmula I,

R /¢13
s, 0% puede también representar el grupo —N\EA, ’

o .. ..
se obliene, segdn la invencitn, al hacer reaccionar, eventg:al'-'

mente en presencia de un disolvente o diluente y un aceptor d°
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protones, rlesuro de cian6geno con

a)

b)

a)

- s "~ - . -

Ao

2 moles_de una amina o sendos moles de dos aminas a%fo-

rTenves cevuniderias que muestran los radicales Rl y R2
antgs_definidos y cop vnm mel & wne caine segundaria que

muestra los radicales R3 y R4 antes definidos, o

2 moles_de wna amina o sendos moleg de dos aminag dife-
rentgs secundarias que muestran los radicales Rl y Rz
antes definidos y con un mol de pirrolidina, piperidina,
4~metilpiperacina, mortolina o rexametilenimina, o

un mol de ung amina secundaria que muegtra los_radicales
B’.L y._Rz antes definidos y con dos_moles de pirrolidina,
piperidina, 4-metilpiperacina, morfolina o hexemeti-
lenimina, o bien sendpos moles de dos de las bases hetero-
ciclicas antes citadas, o

un mol de una amine secundaria que muestra los radicales
Rl Ng RZ antes definidos, un mol de pirrolidina, piperidi=
na, 4-metilpiperacina, morfolina o hexametilenimina y
con un mol de una amina_ secundaria que introduce el grupo

antes definido de la férmula general IV, o

. ~ — I e . v

2 moles de una amina o sendos moles de dos aminas dife-
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rentes secundarias que muestran los »uodicales Rl y R2
antes definidos y con un nol d¢ una amina secundaria que

introduce el grupo antes Jefinido de la f6rmula IV.

. Como_disolventes para la reaccién del primero y segundo
4tomos de cloro del cloruro de triocianbgeno se utilizen los disole
ventes usuales para esta reaccifn, como_por e jemplo el agua,
megclas de acetona y agua, otras mezclas de disolventes orgéni-
cog con agua, hidrogarburos halogenados e hidrocarvuros aromdti-
cogs,, Como a.ceé".;cres de 4cidos pueden entrar en consideracibn
bages orginicas; gomo los carbonatos_e hidrfxidos de metales
alcalinos, y hases organicas como las gmingsr secundarias y ter—
ciarias. Tas temperatyras reaccionales para la reaccibén del
primer 4tomo de cloro se hallan entre -20 y +10°C, las del segun~
do &tomo entre 10 y 10000, y las del tercer &tomo de cloro entre
100 y 200¢9C, . o

- ... Los c¢jemplos que_siguen describen la preparacién do
lasg, tris-amino-s—triacinas de la férmula general III, Cuando
no se indique lo contrario, las partes significan partes en peso

¥ las temperaturas estén indicadas en gradog celsius.

EJEMPLO 1,

185 partes de cloruro de tricianbeeno 5= disuelvern en

1000 parses de tebraclorwro do carbomo, se trata bajo ayita-



cibn intensiva, entre 0° a 5°, con 87,1 partes de morfolina,

A continuacién se adiciona una solveién de 54 partes de carbonato

gbdico en 300 partes de agua. Despuds de 2 horas de agitacién,

se adiciona a gotas una solucidén de 290 partes de Nepetil=Nen—

5. ~octadecilamina en 1000 partes de tetracloruro de_oarbono, entre
100 a 15°, y a continuacién wna solucidn de 54 Partes de carbo-—
nato sbédico en 300 partes de agua., Ta materia reaccional se
calienta luego lentamente y a continuacién se ealienta a
reflujo durante 5 horaé. Una vez finalizada la reaccién se

10. destila el disolvente. EL presiduo_se deslie con 1500 partes
de acetona. Ta parte no disuelta se succiona, ge lava a fondo
con agua y se secas, §e obtiene la 2-cloro-4-morfolino—6-N-
—metil—N—nroctadecilamino-s—%riacind, que tras recristalizacién
en alcohol funde a_52-54°, .

15, 482 partes de 2~0lor0=4emorFolino—Emll-metil=N~n~
-ogtadecilemino-s~triacina y 110 partes de N-metilpiperacina se
disuelven, en caliente, en 4000 partcs de =ileno y se trata con
45 partes de hidr6xido sédico pulverizado. A continvacién la
materia reaccional ge calienta bajo nitrbégeno y a reflujo con el

20, geparador de agua, Una vez finalizada la separacibn de agua,
se ocalienta la mozela otras 3 horas a reflujo. Ia materia en
reaccibn, se flltra en caliente, el_filtrado se concentra en
vacio hasta sequedgd y el residuo se agita con 4000 partes de
acetona. Da parte s6lida no disuelta se separa, se lava o

25, fondo con agua y se seca en vacfo, 8e obtiene la 2-Nt-metil-~
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-piperacing=4-mor£0lino—6~N1-metil-Nt-n-octadecilamino-s~triaci-

na, que tras recristalizacién on dioxano funde a 48«50,

BJEMPIO 2,

37 partes de cloruro de trieianégeno se disuelven en
400 partes de tolueno exento de agua y a temperatura ambiente,
ge trata, en farma de gotas, con una solucibén de 120 partes de
N,N-dimetil-N-p~octadecilamina cn 400 partes de_tolueno exento
de_agua. A continuaci6n la materia cn reaccién se calienta _

a reflujo, bajo nitr6geno, hasta gque se ha separado la dogis
calculada de clorometano, Iuwego se destila en vacfo el disol-
vente, ILa 2-cloro-4,6-bis-N-metil-N-n-octadecilapino—-s-triacina
Fiene, después de recristalizacién en acetona, un punto de fu~
sién de 58-620, .

34 paxtes de 2-cloro-4,0-bis-N-megtil-N-n~octadecilami-
no-~s-triacina se calientan durante 5 horgs, a 110-115°, bajo
nitrégeno, con 10 partes de morfolina. Tras el enfriado se eli-
mina la morfolina en exceso_y el ¢lorhidrato de morfolina, median~
te lavado con agua, y el residuo se seca. Se obtiene la
2rmorfolino—4 ,6-bis-N-metil-N-n-octadeci lamino-s—triacina, que,

tras recristalizacién en alcohol etflico, funde a 80-820,



BJEMPIO 3,
67,8 partes de 2~0loro=4 ,6-big~N-netil-T-n-octadecilo~
mino-s-triacina y 68,7 partes de 2-ctilamino~4 ,6=big-N-metil-

~N-n~-octadecilamino-s~triacina ge disuelven en caliemnte, bajo

> agitacién, en 400 partes on volumen -de piridina exenta de agud.
4 contimuacién la materia en reaccidn se calienta a reflujo
durante 18 horas, bajo nitrégeno, La mezcla reaccional se
filtra en caliente, el filtrado se concentra en vacio hagta
10. sequedad y el residuo se.lavg a fondo con agua y se seca en

vacfo, Se obtiene la bisjéifﬁhN-mgth:N—nrgctadecilamino—s—
—triacinv(6)~il7Le$ilamina, que, tras recristalizacién en aceto-
na, funde a 55-57°, = - - -
, .De la mancra descrita en los ejemplos 1 a 3 se prepa—
15: raron los compucstos de la férpula III, en donde 1os substi-
tuyenten A, Byt tienen 1as significaciones que se rela—

cionan en la tabla gue sigucs:
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Punto de fusibn

A B oy en oC
CH CH
/73 /3
- - _x 66 — 670
CygH37 C g3y
01{3 CH3 /.-..-.
-~ -1 w;{\___} 68 -~ 700
C16%37 G837
CH CH
1/ ) N ’ 7 HoCH. 63 - 650
-]V — -} — — ;
\\C H C. H 4/; ]
18%37 1837
CH
e 1\/—_——\
- - 0 i 0 90 - 920
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B C en o(
N/CH3 CH, /02H40H
-, - --I-T\ 78 - 80¢
NCygHy, 18737 Gyt L0
/01-1 3 CH, /021-1 Ko:
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H
18737 Oy gty C,H,C1
o
CH - 3
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Las_trisamino-g~triscinag de_la férmula general I_

Py

céreas; por ello pueden utilizarse en lugar de las ceras sinté-
ticas y naturales usuales en el mercado o juntamente con éstas
para el tratamiento y mejora de superficies de cualquier clage,
Poseen las propiedades caracteristicas de las ceras naturales,
como solubilidad en disolyentes grasos, misicibilidaed con ceras
naturales y sintéticas y se dejan elaborar bajo adid on de
emulsionantes apropiados en, agua para llegar a emulsiones fina-
men'beudispersag‘. Los muevos compuestog dan capas que son resis-
teptes ante los agentes quimicos, en especial bien estables_a
los &loalis. En su sobresaliente aptitud como ceras, sOn Prac-
‘ticamente equivalentes a los ésteres de 4cido pontanico,

_ Los agentes de mejora de superficies segin la invencion
se obtienen mezelando una frisamino-g-triacina de la_férmula .
general I o variog de tales derivados con materias usuales, apro-
piadas, para el tratamiento de superficies. Tales materias son,
por ejemplo, las siguientes: geras maturales y sintéticas, resi-
nas siliconas, etc., que mejoran lag propiedades fisicas, asi
como disolventes; ademés materiag de relleno inorganicas y or-
gépioas, por ejemplo gilicatcn, wosinas sintéticas molidas,
digpersantes aniénicog, catilnicos o ng-ibnicow, ageptes de
purificgeibn_oomo, por cjemplo, jabones naturales 7 sintéticos,

materias tensiocactivas, pigmentos, agentes pars nejorar la esta-
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bilidad a la luz, estabilizadores_de_todas clages como también

inhibidores de corrosién, materias aromdticas, colorantes, ma-

terias_de accibn blocida, agentes que contienen taleg materias

actives, por ejemplo insecticidas, fungicidas, bactericidas,

etc,

- .

Los agentes de mejora de superficies segin la inven~

cién pueden _contener, como materia activa, ademds de los com~

puestos antes citados de la férmula general III, también compues-

tos de la férmula general I, en la gque_los substituyentes 4, B

¥y C tienen las significaciones que se rclacionan en la tabla

que sigue:

_DMBTATL

-+ - Punto -de fu-
A B a sién en ¢0
CH _ CH
N N - - 108-1320
g
18737 8 | NopgH

J

VY
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Los arsntes para mejorar superficies segln la invepn~
cién pueden presenvarsg y_cwplegrse en forma de aerogoles, solu=-
olones, emulgiones, pastas sepmisllidas y sb6lidag. Ios agentes
pueden asimismo utilizerse para mroteger y mejorar (por e jemplo,
como geras brillantes) guperficies de_todas clases, entre lag

cuales son de comprender también el tratamiento de papel, por

ejemplo la preparacid¢n de papel carhbn. -
' . Los ejemplos que siguen describen la preparacidn de
agenfes para mejorar superficies gegin la invencién, ILas rartes
y los ‘tentos por ciento significan bartgs en peso_y ‘tantos por
ciento sobre el peso, Las abyeviacianes 8Z y VI significan

fndice de acidez e Indice de saponificacidn, respectivamente,

BJEMPIO T

~ - ~

4,95 parteﬂ de 1 4—b1o—[2',4'~bﬁs—NAmetll-N-nroctade011a~
L mlno-s—trlaelnllm(G'l/—plperacmna,

4 05 partes de cera de petréleo (punto de fusmén 86~88°c
8Zs 13=16; VZ: 45-55;
.. Penetracibn: 4~6 a 100 g/25°0/5 segmndos)

0,63 partes de emulsionante del tipo de un éter de
. Poliglicol de alcohol graso

0,54 parteg de oleina

a)

0,54 partes de aminometilpropanol
77,89 partes de agua
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b) 1,20 partes de-resina artificial del tipo de una
. resina de fenol modificada con colofonia

0,40 parteg de amonfaco concentrado
8,40 partes de agua

e) 0,02 partes de ‘humectante del--tips de un hidrocarburo
.. .. berfluorado con grupos solubles

0,40 parteg de tris—(tutoxietil)-fosfato
0,98 partes de agua,
. Los componentes de la_mezcla a), con excepcién del

agua, se funden a 1509C, la masa fundida homogénea se enfria
& 100-1108C y luego ésta sc afiade, bBajo fuerte agitacibn, al
agua hirviente. la emulsioén que se origina se enfrfa a tempera~
Wra ambiente y se le adiciona, wna tras otra y bajo agitacién,
las mezclas b) y o).

~ -

. Las_oceras de emulsibén resultantes son apropiadas_de
magera sobrdsalignte pora el entretenimiento de pavimentos moder-
nos, con lo que sc obtiene sobre placas de cloruro de polivinilo
un indice de brillantez_de 27,7, mientras que en comparacidn,_
una emulsién preparsda segin el ejemplo presente, en el que se
substituyé el cuerpo céreo segiin la invenoibn por cera de
carnauba, sglamente produnjo un indice de brillantez de 17,7,
Ademés, la seguridad de deslizamiento de la emulsién de cera
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preparada segln el presente gjemplo con las matberias segin la

invencién es en oomparacifn significativemente més clevada

que en gguella con cera ds carnauba.

I1

EJEMPLO

a) 2,24

1,68
1,68
0,44

0,40
0,40
33,16

b) 16,70
0,10

23,20

3,00
16,00

-

partes

parteg

partes

partes

de 1l,4-bis~/2t~porfolino~4+-N-metil-N-n-
-octadeci lamino~-g—triacinil-(6') /~pipera~
cina -

de cera de carnauwba §

de cera del tipo de un égter de 4cido monté-
nico (punto de fusibn 80-8300; 8%: 20-30;
VZ: 135=150)

de emulsionante del tips de un éter de

. poliglicol de alcohol graso

parteg
parteg
partes

partes
partes

partes

- -

partes
partes

partcs

de olcina
e aminomectilpropanol

de agua,

de emulsién de poliecstireno com 36% de
polimeros '

de humectante del tipo de un éter de
Poliglicol de alguilfenol

de agua
de resina de polidstor
de amonfaco concentrado

de agua,
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Los componentes de la_mezcla a), con exclugién del
agua, sc funden a 150°C, la masa fundida homogénea se enfria
a 100-110°C y égta sc atiade luggo, bajo, fucrte agitacién, al
agua hirvicnte., ILa emuloidn originada se enfria a temperatura.
ambiente y se lc adicionan, una tras otra y bajo agitacién, las
mezelas b) y ¢),

La emulsitn de cera~polimero resultante es apropiagda
de mancra sobregaliente para el entretenimiento de pavimentos
modernos, en los que sc obtienc una capa autobrillante, que

pucde aumentar en ¢l briilo mediante pulido a un valor do
24" 3.

EJRIPTO TIT

a) 4,250 pertes de big- é'-N—metil-N—n—octadecilamino~
. —4'—mqrfolino-s-triacinil—(6'l?Lotilamina

4,250 partes de ccra del tipo de &ster de Acido monté-
nico (punto de fusibn: 80-830C; §27: 20-30;

4,250 partes de ccra de petr6leo (punto de Tusién:86-83e¢;
8Z: 13,163 VZr 45-55y poenctracitn: 4-6 g
. 100 g/25°¢/5 segundos)

0,850 partes de oleina

0,765 partces de emulsionante del -tipo de un éter de poliw
glicol de alcohol graso

0,680 partes de aminometilpropanol
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69,955 partes de agua

b) 2,250 partes do resing sinitétion del tipo de uma rosina
~dc fenol modificadn con colofonia

0,675 pa_rtes do amoniaco concentrado

12,075 partcs dc agua.

. Los componontes de la mezela a), con excopeién del
agua, se fundep a,150°C, la masa fundida homogénea se enfria a »
100-11060, y ¢eta.sc adiciona luego, bajo agitacién y lentasente,
al azua hirvientc. . Ta emulsibn que se origina se enfria a .
temperatura ambionte y se le adiciona, bajo agitacidén, la
mezela ). ) B

v ... ba cera de emulsifn resultante cs apropieda de maneyrsa
sobresaliento para cl entretenimiento de pavimentos modernos,
cen donde ge obtienc gutobrillantez tras pulido.  8i esta capa
obtcnida sobre placag de cloruro de polivinilo se lava con ayuda
de un trapo himedo, se aumcnta el Indice de brillantcz de 29 a
35, mientras que en comparacién con una cpulsién preparacién
gegin ol cjemplo presentc on 1a que sc_sustituye cl oucrpo cbreo
segin la invencibn mediante cera de carnauba s0lo experimenta
una elevacién de Indicc de brilla ntez, mediante lavado,del

29,5 al 30,5,
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EJEMPTO IV

540 partes de 2,4-bis-(N-metil-N-n-octadecilamino)-
~b~dictanolamino-s-triacina sc disuelven, eventualmente bajo
ligero caleptamicnto, en 95,0 partes dc slcohol isopropilico,

con lo que_sc origina una solucién clara,

-~ P

Esta solucién g¢s apropiada de menera sobresaliente para
el ablandado de textiles, en especial de toalla de algodén
endurecida mediante lavados repetidos, Las piezas lavadas a
tratar se introducen durente unos minutos en un bafio, que con-
tiene de 1 a 2 partes de la solucifn previamente citada par cada
1000 partes de volumen de agua. Ias_ piezas lavadas se retuercen
tras el tratamiento en este bafio y se oﬁelgan libres hasta se-
quedad, con lo que la tela de toalla de algodén, fucrtemente

gutoendurecida y Aspera, acepta de muevo el toque original

blando y suavc,
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Desgrito el invento se declaran muevas y de propia
invencién las siguientes reijvindicaciones, con prioridad de
la demanda de patente siiza n° 9158/65 gel 30 de junio de

1,965,

o1 Frocsdimieave pare mejorar superficies, caracteri-~_
zado por la utilizacibn de agentes aim, cumo materias apropiadas
para mejorar superficies, contiencn 2 1o menos una b1 8aminoes~—

~trigeina de la f6rmula general I,

I

e
1,

P
~

—~

en la que . -
4 significa el grupo =~ N\

R

oy 2

dondeHPj representa un radicgl alguilico con 1l a 5
dtomos do carbono y R, representa un radical alguilico

con 10 a 18 - &tomos de carbono,



e .

B  gignifica ¢l grupc - T\‘\

")
donde JE‘.1 Kl R, ticnen el significade antes indicade,
representan ¢l radical pirrolidnico, piperidindco,
5e 4=metilpiperacinico, morfolinice o hoxametileniminico, y
¢ significa el radioal pirrolidinico, piperidinico,
dmzobiiviveracinico, mo «af)l_:'_: ies o pexemetilenimimico,

gl grupo de la fhrmula general IT

10,
B=y” \-B
N\/“ IT
15, X

donde B_ticne el significado antes indicado, ¥y
X representa wn radical alguiliminico o el radical

20, piperacin-1,4-di{lico, Bl

0 en los casos en que A y B signifiguen el grupo -N

\R2

. - '3
C puedec también representar el grupo - l\/ en ol que

4 P

R ¥y B,;L representan, cada uno, un radical, ulquillc" gubshitnido
J

- me

¢ 10 substitulido, con 1 a 20 Atomos de carhono.



- 3 -

~— -
) -~

2, Trocedimlente para mejorary superiiclces.

o Segin sc describe y reivindica en la presente memoria

descripbiva que comsta de 34 phginas foliadas y escritas a

-

5. mfquine por una sola 4C sus caras,

Madrid, & 28 JUN. 1965

d
R AMe ISre,

Firmades LUIS REY PADILLA



	Bibliographic data
	Description
	Claims



