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PATENTE
DE

INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE AGENTES PARK.
ET ACABADO DE SUPERFICIES", a favor de la firma suiza
J.R. GEIGY, A.G., residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia presente invencidn se refiere a nuevas tria-
zinas céreaé, procedimiento para su preparacidn, agen-
tes para el acabado de superficies, que contiene como
componentes estas nuevas triacinas céreas, asi como pro-

5. cedimiento para preparacidén de tales agentes.

Bajo el concepto "agentes para el acabado’ de
superficies" son de comprender en la presente descrip-
cién los agentes que pueden hallar agrupacidn para
proteger y para acébar superficies de todas clases,

10. - como por ejemplo pars el tratamiento de superficies

POOR
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de materiales inorgdnicos, por cjemplo de picdra,‘
gros, metal; ctcs, y de materiales orgdnicos; por
cjomplo de madorn, cucro, materias sintéticas, toxti-
les y papole.

Sc hallado, que derivados de triacine de 1a

férmala genoral I

Rl\ . . /Rl o
= Net \mKmmg/ =N =
/c NI \,{ If \‘ c\ (1)
R, NN N\\I/N R,
R3 Ry
cn lo que

Rl’ Ry ¥ R3 significan, independicntenente
entre si; un grupo amino substituido por
umo o dos radicales alifdticos o un he-
terociclo de pitrdgcno de 3 & 7 miom-
bros saturado, substituidc o insus-
tituido, cnlazado sobre un 4dtome de ni-
trégeno del anillo, guc pucde mostrar

otros heterodtomes, y

P4

significa un rodical bivalente de una
amina polibdsice ¢ de uvn hetberociclo de

nitrégeno por lo menos bibdsico, onlaza
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do medinnte dos dtomos de nitrdgeno di- it

M
N ox W

forentes dén los dos anillos trideinicos, ":

-
-

poscen propilcdades odreas y por ollo son valiosos co- RN

no componentes de agentes para ol acabado de suporfi-

clcge . o
‘ Como substituyentes alifdticos de un grupo emino

Rl’ 32 0 R3 pueden entrar en consideracién redicales b

aliﬁéticos de cadena abierta sustituidos, heterocioliff:.:

cos, o cleclicos de cadena abierta. En substituyentes S

alifdticos de cadena abierta, se trata de radicales

algquilicés y alquenilicos de cadens féctilinea 0 ra-

mifiéada con 1 & 22 étomoé de carbonvs EL substituyen—

te alifdiico de cadena abierte de un grupo amino pri-

mario es de preferencia uno con 6 2 22 y cn especial

con 10 a 22 dtomos de carbono, micntras gue en los

radieales dec cadena abicrita de un grupo amino sccun-—

dario, uno e¢s dc prefercncia de un radical alquilico

o alquenilico con 1 a 6 4tomos de carbono y el otro

uno de toles con 6 a 22 dtomos de carbono. Estos radi-

cales alquilicos o alquenilicos pueden scr insusti-

tuldos o cestar suwstituidos una ¢ varias veces por gru-

pos hidroxilicos o dtomos dc haldgenc. Como heteroci-

clos de nitrégeno saturados, cnlazado sobre un &tomo

de nitrégeno del anillo pucden cntrar en considera-

¢idén de preferencio sistemos de onillo de 5 a 7 miem-—
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enbros, que pueden contener como miembros de anillo

ademds de nitrdgeno todavia otros heterodtomos, como

AR

oxi{geno y agufre, por ejomplo pirrolidine, piperidina, -.

piperacina, l-alquilpiperacina, morfolina, tiomorfo-

lina, asi como hexehidro-acepinas y hexahidro-diacepi-

tar sustituidos una o varias veces, por ejemplo me-

diente alquilo y haldgeno-alquilo.

‘nas. Estos heterociclos pueden ser ingustituidos o es~

Como radicalcs de aminas polibdsicas que forman

¢l micmbro de pucnic X, pucden entrar cn consideracidn
los radicales de polismina alifdticas, como por cjcm-
plo de oﬁilonodiamina, hexametifchodiamina, N,N~big-
(gamma~aminopropil)*N—motilamina, los radicales de
poliamines oronmdticas ¢ aliciclicas como por cjem—
plo Qe las fenilenodiaminas, de las diamino~difenil-
alcenol, del l-amino-3-oninonetil-ciclohexano, de las
poliaminas heoterociclicas, como por cjemplo de la
2,6~Qiamjnopiridina asi como los radicales de¢ . hotero-
ciclos de nitrdgeno hidrogenados por 1lo menos bivdsi-
cos, conc por cjenplo el radical de la piperacina,

Los nucvas triacines de la férmula general I
preporan, segun lo invencidn, al heacer reaccionar dos
cquivaleontoes de una 2-guanidinco-4-anino-s-triacine de

la féromle gencral IT

ScC

-
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en la que
Hal significe un dtomo de haldgeno hasta el
nimero atdémico 35, y
Rl, R2 y R3 significan, independientemente
entre si, cada wma un grupo amino sug-
tituido mediante uno o dos radicales
‘alifdticos o un heterociclo de nitrd-
geLo de 3 a 7 miembros saturados, insus-
tituido o sustituido, enlazado sobre un
dtomo de nitrégeno del anillo, que puede
mostrar otros heterodtomos,
con wn equivalente de una amina polibésica'o un come—
puesto hetorociclico conteniendo nitrdégenc, por lo
monos bivdsico en prosencia de un agente ligador do
deido y o temperaturas entre 100 y 300° ¢, eventual-
mente cn prescneis de un disolvente ¢ diluentc.
Como disolvontes o dilucntos pucden cntrar en
consideracidén on cspecial disolventes orgdnicos de

alto punto de cbullicidn, cuyo punto de¢ chulliecidn



5e

10.

15.

20.

25

-6 -

566479

ge halla por encima de 100° C, por ejemplo hidrocar- Tt

buros alifdticos y aromdticos, como fracciones de o
petréleo de elevado punto de ebullicidn, tolueno, xi-
lenos; hidrocarburos halogenados, como clorobenceno,
éter de alto punto de cbullicidn, amidas de dcido
N~alquiladas, sulfoxidos, etc.

Como agentes ligadores dc deido en el sontido;del
procedimicnto son wtilizables no solo las basos inorgd-. .
nicas, comc carbonatos ¢ hidrdéxidos de metales alca-
Llinos y de metales alcalinotdrreos, sino tambidn ba-
ses orgdnicas, como aminas terciarins, por cjemplo pri
piridina y colidina. En nuchos cﬁsos, ¢s de preforir,
la utilizacidn come disolvente o diluentc, dec une amina
terciaria, como por cjemplo piridina, quc cjerece si-
nultdneanente la funcidn de un disolvente y lo do wn
agente ligndor de dcidoi

Les nucvas triacines de la férmula general I po-
scen puntos de fusidn caracteristicos y tionen pro-
Picdades céreas; por ¢llo pucden utilizarse en lugar
de ceras naturnles y sintdéivicas usucles en ¢l moereado o
Junto con cstas para cl tratonicntc y mojora de supcr-—
ficics dc todas clases. Poscon las propicdades carac-—
tordsticas para las coras naturnles, como solubilidad
en disolventos grasos, miscibilided con ceras natura-

les y sintéticas y sc dejan claborar bajo adicidn de
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emulsores apropiados en agua para formar emulsiones fi~ 7.

nanmente dispersas. Los nuevos compuestos dan capas, .
que son resistentes frente a productos quimicos, en .
especial buena estabilidad frente a los 4lcalis. En
su sobresaliente idoneidad como ceras son prdctica-
mente de igual valor a los ésteres del 4cido mon-
tdnico. Las nuevas triacinas son ademds apropiadas
para ablandar textiles de todas clasess

Los agentes para el acabado de superficies se-
gin la invencidn se obtiene al mezclar materias de csta £ér-
mule con materiales usuales, apropiados para el trata-
micnto de superficics. Tales matcriales son por cjom—
plo los siguiontcsg ceras naturalcs y sintéticas,
resinas , siliconas, ctce, quc mejoran las propilcdades
fisicos, asl como disolventes, ademds matcries de ro-
lleno inorgdniceas y orgdnicas, por cjemplo silicatos.
naterias sintdticas molidas, dispersentes eminicos,
ecatidnicos o no iondgenos, agentes do purificac@dn,
cOomo por cjemélo jaboncs naturales o sintdticos, maw
teriag tensloactivas, pigmentos, agentes para la mez-
jora de la c¢etobilidad de la luz, cstabilizadores do
todas clasgcs, como inhibidores de la corrosidn, ma-
tories odorantes, colorantes, natceriag bideidas o
agentes, que contiencn tales materias activas, por

cjomplo insccticidas, funglcidas, bactcricidas, ctce.
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Los cgentes poare el acabado do superficic sogin
la inveneidn pucden prescntersce y wbilizarse en for-

ma de aerosoles, soluciones, emulsiones, pastas se~

1)
LICNEY
*

misélidas y sdélidas. Los agentes pueden esimismo uti-

lizarse para proteger y para acabar (por ejemplo, como

ceras brillantes) superficies de todas clases, dentro.:

-

de lo'cual estd asimismo previsto el tratamiento de.
papel, por ejemplo para la preparacién de papel capr
bén.

ios ejemplos que siguen describen la preparacién
de las nucvas triacinas y la, prcparacidén de los agen-—
tes para el acabado de superficics segin la invencidn.
Cuando no sc indique lo contrario, las partes signifi-

can partes en peso y las temperaturas se indican on

grados Celsius.

EJEHMZ2LO 1.

a) 246 partes de cloruro /4,6-dicloro-s-triacinil-
(2)7-imidocarbonilico sc disuelven on 500 partes on vo-
lumen de tetracloruro de carbono vy mjo agltacidn in-
tensa de 0 a —50 sc trate con una solucidn de 810 par-
tcs de n-~octadecilamina on 7500 partes cn volumen de
tetraclorurc de carbonoe. 4 continuacidn sc adiciona a

gotas una solucidn de 175 partes de carbonato sddico cn



346479 N

1500 partes en volumen de agnua. El género reaccional se

t et

caldea luego lentamente y a continuacidn se calilenta =
reflujo durante 5 horas. Tras finalizar la reacciénwgé“
destila el disolvente y el residuo se deslic con 300G °

De partes en volumen d¢ acctona. La partc no disuclta -:--
ge succiona, sc¢ lava a fondo con agua y S¢ SeCils Soﬂqbﬁiene
la 2—(1',3'«di—n—octadecilguanidino)~4-n~octadocila@iﬁb~
6~cloro~g=triacina, que tras receristalizar con alcohé;i}
etilice funde a 94~96°-

10. b) 945 partes de 2-(1',3'-bis~-n-octadecilguanidino)-
4-n-octadcecilonino-b~cloro-g-triacina y 35 partcs de
ctilonodiamina sc disuclven calicntcs on 4000 partes
en volumen dg xileno y sc trata bajo agitacidn con 45
partes de hidrdxidc sdédico pulverizado. A continuccidn

15. el género recceicnal se colienta o reflujo bajo nitrd-

genGc con condensador de agua. Tros finalizor la con-

donsacidn dc ague sc cnlienta lo mezela o reflujo du-

ey

ronte tres horas. El género reaceional sc filtra co-

liente, lo filtroado se cencentra cn vacio haste scque-
20, dad v ¢l residuo sc amasa con 5000 partes cn volumen de

acctona. Ie poarte s6lide no disuclta sc scepara, sc

lave o fondc con agua y sc secea on vacio. Sc obticnen

la 2,2'-ctilondiiminc-bis. /4-(1',3'-di-n~octadecil-

guanidino)-6-n-octadecilamino-s~triacinga/, que tras

25+ la rceristalizacidn on dstor etilico dol deido acédtbico
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En la forma descrita cn ol cjemplc 1, sc obvticne

funde a 82—840.

bejc utilizocibn do triamcinas de la £érmuls IT (2 mo-
los) y une eming polibdsica & un compucsto heterocicli-
cc contonicndo nitrégeno por lo menos bibdsico (1 mol)
los compucestos sigulentes: o

Compucsitcs - ‘Tunto Ge
' fusidn

22 ~otilondiimino-big—/Z~(1',3!~dimetil-1",3"~
di-n-octedceilguaniding ) -6 -N-metil-N-n-octado- 48-51°

cilamino~-g~triacing/

2,2'~/Betilininc-big-(trinctileninine)/-bis—/4~
(17,3"~di-n-octadecilguaniding ) ~6-n-cctadccila—~

nino-s~triacing/ 94-96°

N,N'~big~-/2'-(1",3"~di~-n-0cctadccilguanidine)—4'-
~n-octadecilonino—-s~triacinil-(61)/~l-amino=3-

~amino-metil-3,5,5~trinotilciclohexanos. 86--89O

2,2'-(piperacin—l,4-dil)-bisﬁlz-(l",3"—diﬁn—
-octadecilguanidino)-6-n~octadecilanino~-g~tria~

0
cinag/ 58-62
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Conpucstos

Puntc do
fugidn.

2,2!~(piporacin~l,4-dil) -bis—/4-(1",3"-dinctil-1", -

3N-gi~j-octadecilguanidine ) -6-N-netil-N-n-octadeeil~ -

anino~g-triacing ij40m42°

2,2'~(piporacin-1,4-dil) ~bis~/F~(1",3"~di-n~

N }" o
~docosilguenidino) ~6-n-doccsilaninc—s~triacing/ 86~90

EJEMPLO

20

4,95

4,05

0,63

0,54
0,54
77,89

portes de 2,2'-(piperacin~l,4-dil)-bis/Z-(1",
3"—dinctil—1";3"~diahoctadecilguanidino)~6~
netil-N-n-octadecilanino-s—~triacing/

partcs dc cora de potrdleo (punte de fusidn
86-83%; Indice de deidoz (82): 13-163
Indice de sgponificacidn (VZ) 2 45-55 3
Ponctracién: 4-6 a 100 g/25°/5 scgundos)
partes de ciulsor del tipe de wn éter poli-
glicélicc ce alcochol graso.

partes de ¢leinn

vartes de aninometilpropancl

partes dc agude
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b) 1,20 poartés de resina sintética del %ipo do’ una re-

gsina de fencl modificeda con colofonise.
0,40 partes dc ancniaco ccncentrado.

8,40 partes dc cguge

-
Tu o g

c) 0,02 partes dc huncetante del tipo de un hifiocor—

.t

buro porfluorado con grupo solubles - -
0,40 partes de fosfato tris—(butoxicmilico) 

0,98 partcs de agun.

Los conponentes de la nezela a), con cxelugidn
del agua, sc funden a 150°, lp masa fundide honogénos
sc cnfria o 100-110° y sc adicicna bajo fucrtc agita-
c¢idn poulatinancente la dosis citada de agun hirviente.
La cnulsidn originada sc onfria a tconperature anbicntc
v sc¢ lc odiciona succsivancntce bajo agitacidn las nezclos
a) y c)e

Lo cero de cnulsidn resultenté cs apropiade sobre-
salicenteiwcnte pare cl cuidado de suclos nodernos con
lo cual se obtiene sobre placas de cloruro de polivini-
lo un valor de brillantez de 30,0 mientras que wna
emulsidn preparada segin el presente ejemplo, en la
que se sustituyd la cera segin la invencién por cera
de carnauba solamente mostré un valor de brillantesz de
17,0. Ademds, la scguridad de deslizamiento sobre pi-

sos tratados con la emulsidn de cera preparada scgin
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la presente invencidn es significativamente superior -.

que en pisos que se trataron con cera de carnauba.

EJBENMPTLO

3.

a) 4,250

4,250
4,250
0,850
0,765

O ,680
694955
b) 2,250

0,675
12,075

v e N
~

LI

partes de 2,2'-etilendiimino-bis-/Z-(1!,3'=

~di~metil=1', 3! ~di-n~octadecil-guani-" -

dino) =6 -N-metil-N-n~octadecilaminog~ .-~

triacing/

parites de cera del tipo de un éster de dcido

monténico (punto de fusidns 80-8303 38%¢ 20—
305 VZ: 135-150°), '
partes #te cera de petrdleo (punto de fusidn:

06-88%; S7 13-163 V2 45-553 penetracidn:

partes
partes
cblico
partes

partes

partes
resina
partes

partes

.4-6 a 100

de
de
de
de
de

de
de
de

de

g/259/55egundos) ’

oleina

emulgor del tipo de un éter poligli
alcohol graso,

aminometilpropancl

azua

resina gintética del tipo de una
fenol modificada con colofonia
amoniaco concentrado

a3Uas
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Los componentes de la mezcla a), con exclusidn
del agua, se funden a lSOO, la masa fundide homogénea

se enfria a 100-110° y bajo agitacidn se adiciona

-

lentamente la dosis citada de agua hirvientc, la cmul-

sién originada sc onfria a fomperatura ambicntc y s& Id

adiciona bajo agitacidn la mezcla b). S
La cora de omulsidn resultante es apropiad@ fobrew-

salicntomonte para ol cuidado de pisos modernos, en. -

dond¢ se obtience uwna autobrillentoz pulible. La capa

obtenida sobrc placas de cloruro de polivinilo se

lava con ayuda dc un tropo hémcgo; v agi se eleva

¢l valor de la brillantez de 45;0 a 53,0 micntras

que una cmulsidn preparada segin el proscnte cjem—

plo, cn la que la cera segin la inveneidn se susti-

tuyé por cora do carnauba, solo cxperimontd una cle-

vacidn de valor dc briilantoz mediante lavado de 45,0

a 46,0,
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Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivin-
dicaciones, con prioridad de la solicitud de patente suiza

n? 15590/66 del 27.10.66.

1. Procedimiento para la preparacién de agentes
pare el acabado de superficies, caracterizado porque una

amina de la férmula I,

Ry
N
i \C:’N"‘K ‘
N.

R
My NS
TN

2 *T/y R2 (1)
R R
3 3
en la que
Rl’ R2 ¥y R3 significan, cada una independiente-

mente entre si, un grupo amino sustituido

por uno o dos radicales alifédticos, o un
heterociclo de nitrdgeno de 3 a 7 miembros,
saturado, insustituido o suetituido, enlazado

sobre un dtomo de nitrdgeno del anillo, que
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puede mostrar todavia otros heterodtomos, y

i
il

X significa un radical bivalente de una polia-
amina o de un heterociclo de nitrdgeno por
1o menos bibdsico, enlazado mediante dos
dtomos diferentes de nitrdgeno en los dos
anillos de triagina, '
obtenida mediante reaccidn de dos equivalentes de una

2-guanidine~4-amino~5-triacina de la férmula general IT

R

l\. no= N-’) N\ -Hal )
SN |

en la gque
Hel significa un dtomo de haldgeno haste el
nidmero étomico 35, y
Rl’ R2 y R3 significan, independientemente

entre si, cada una un grupo amino sus-
tituido mediante uno o dos radicales
alifdticos o un heterociclo de nitrégenp
de 3 a 7 miembros saturados, insustitui-
do o sustituido, enlazado sobre un

dtomo de nitrdgeno del anillo, que puede
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mostrar otros heterodtomos, T

con un equivalente de una amina polibdsica, o un compuesto
heterociclico conteniendo nitrdégeno, por lo menos bibdsico
en presencia de un agente ligador de dcido y a temperaturas
entre 100 y 3009C, eventualmente en presencia de un disol-
vente o diluente,
se mezcla con materias tensioactivas apropiades, incluyendo

disolventes, diluentes y/o agentes de distribucidn para el

tratamiento de superficies.

2. Procedimiento para la preparacidén de agentes

para el acabado de syperficies.

Segun se describe y reivindica en la presente

memoria descriptiva que consta’'de 16 hojas foliadas y es-

a syla cara,

de Qpetubre de 1967.

]
critas a mdquina por u
Madrid, a 26

8.
P JAlE ISEERN,
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