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ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Campo de la invencidn.

A los combustibles de hidrocarburos les son
inherentes numerosas sustancias formadoras de depbsi-
tos, o deposiciones. Cuando se usan en motorss deié&ﬁ
bustibén interna, estas sustancias tienden a formar f&e-—
pésitos sobre 4reas limitadas del motor que se pcrensn
contacto con el combustible, o alrededor de las mismas.
Los 4reas tipicas que sufren corrientemente la forme-
cidn de depdsitos incluyen las mariposas de entrada al
carburador, los colectores de- admisién y los difusores,
las vdlvulas de admisién del motor, etc.

Los depbsitos perjudican el funcionamiento
del vehfculo. Por ejemplo, los depésitos sobre los co-
lectores de admisién y los difusores aumenten la pro-
porcidén de combustible a aire de la mezcla gaseosa que
entra en la cdmara de combustiédn, asumentando con ello
la cantidad de hidrocarburo sin quemar y de mondxido
de carbono descaergado de la cémara. La alta proporcién
de combustible a aire reduce también la autonomia gque
puedeklografse del vehiculo.

Los depdsitos sobre las vélvulas de admisidn,
por otro lado, cuando se hacen suficientemente pesados,

limitan el flujo de mezcla gaseosa que entra sn la cé-
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mara de combugtién. Esta limitacién empobrece al motor
en aire y combustible, y causa una pérdida de potencia.
Los depbsitos sobre las vdlvulas gumenten también la
probabilidad de un fallo de las vdlvulas porque se qug
men y hacen un asiento inadecuado. Adends, estosrqqgé-
sitos puecden deshacerse y entrar en la cémara de:cobi
bustién, causando posiblements un deterioro mecéniéé
al pistén, a los segmentos, 1s culata ‘del motor,-etc.
Ia formacién de estos depbsitos puede inhibir
se, ¥y pueden eliminarse una vez formados, incorperando
un detergente activo en el combustible. Corrienfe@énte
gse digpone de numerosos detergentes para combustibles,
y muchos se emplean comercialmente en los combusitibles
nacionales. Aunque estos detergentes gctian en grado va
rigble en la limpisza de la admisién y los difusores
del carburador, o menteniendo las vélvulas de admisién
con depdsitos poco importantes, © limpiando otras &reas,
tales como la v4lvula BCV, etc., sélo se dispone de PO
cos detergentes que limpien y mantengan eficientements
limpias todas las 4reas de contacto. Agquellos detergen
tes que tienen esta propiedad se denominan en adelante
detergentes de accibén general. Aquellos pocos detergen—-
tes de accidn general disponibles tienen gue smplearse
on coneentracionss relativamente altas para mantener

su eficacia. El empleo de estas elevadas concentracio-
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nes tiens el inconveniente de unos costes elevados, ¥
reduce las propiedades de tolerancia al agua del com-
bustible.

Ademds de tener propiedades detergentes de
accién general, una ventaja adicional de los detergen
tes paras combustibles es que tienen propiedades dié%
persantes. En el funcionamiento de un motor de combug
tién interna, una pequefis cantidad de los aditivos.del
combustible se abre paso inevitablemente al cérter y
se mezcla con el aceite del mismo. La presencia conti
nuada de pequefias proporciones de dispersantes en- el
aceite del cArter aumenta la capacidad del aceite_ﬁara
mentener dispersados los 1odos vy similares. Asi pues,
desarrollando un aditivo que tenga un éoder detergénte
y dispersante de accién gensral, las piszas del nmotor
que se ponen en contacte con el combustible pugden man
tenerse limpiss de modo efectivo, y, al mismo tiempo,
las piezas del motor a las que llega el aceite del cér
ter pueden mantenerse con unos depdsitos reducidos de
lodos e inerustaciones.

Recientemente se ha desarrollado una clase
de aditivos para combustibles que musstra una excelen '
te capacidad detergente de acgién general y una busna
accién dispersante. Esta clase de aditivos detergentes

dispersantes se conoce cominments como polibutenocaminas.

-4 -




Las variass patentes gue describen la preparacidén y uso
de polibutenoaminas ilustrativas comprenden las Paten-
tes de los EE,UU, Nos. 3.438.757; 3.565.804; 3-574-576
¥y 3.671.511. Las polibutenoaminas descritas en estas
5 patentes muestran notables propiedades detergentes-dig

persantes de accidn general, y su empleo ha aumeﬁfééb
considerablemente la eficiencia de funcionamiénto;&=ha
reducido el mantenimiento de los vehicu;os que funcio-
nan con combustibles que contienen el aditivo.

10 Un problema que presenta el uso de las polibuteno-
aminas es su aspecto econémico perjudicial, Los aditi-
vos se emplean normalmente a una concentracidn dé‘énr
tre 250 y 400 partés por millén para obtener los mejo-
res resultados. Aunque estas concentraciones son rela-

15 tivamente bajas, el uso de los aditivos en combustibles
de gasoliﬁa, que se venden en cantidades enormes con
bajo beneficio, causa un importante gravamen a los su-
ministradores de combustibles de petrdéleo., Asi pues,
una reduccidn de la concentracidn efectiva del aditivo

20 del orden de 150 a 250 partes por millén permitiria un
considerable shorro econdmico.

Por lo tanto, es un objeto de esta invencidn pro-
porcionar un aditivo para combustibles que tiene pro-
piedades detergentes de accidn general.-

o5 Un objeto adicional de esta invencidén es proporcionar

18-12-73 -5«
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un aditivo para combugtibles que tiene propiedades de-
tergentes y dispersantes de acclén general.

Otro objeto de esta invencidén es proporcio-—
nar un combustible que contiene bajas concentraciones
de un aditivo detergente-dispersante, y que tiene, pro-
piedades detergentes y dispersantes de acciédn geﬂéf;i.

Un objeto adicional de esta invencién eéjﬁrg
porcionar un combustible que contiene un detergeﬁfégae
accién general, que puede emplearse a bajas concentra-
ciones, sin que ello signifique une pérdida de dster-—
géncia en comparacién con los detergentes oonven@iéng
les.

Otro objeto adicional de esta invencidrn-es
propdrcionar un método pars preparar un combustible que
tiene propiedades detergentes y dispersantes de accién
general.

De la signiente descripeién de la invencién
v de las reivindicaciones anexas se deducirén otros ob

jetos de esta invencién.

RESUMEN DE L& INVENCION

Se ha descubierto en la invencién que pueden
realizarse los objetos antes ciftesdos, y las ventajas
consiguientes, incorporando en un combugtible un adi-

$ivo que comprende una mezclas de hidrocerbilaminas de

S




10

15

20

23

18~12~73

:alto y bajo peso molecular. Las hidrocarbilaminas de

alto peso molecular contienen al menos un grupo hidro=-
carbilo gue tiene un peso molecular comprendido entre

aproximadamente 1900 y 5000. Estas aminas pueden:prepg
rarse convenientemente haciendo reaccionar un halogeni
ro de hidrocarbilo que tiene un pesc molecular de~eﬁire
aproximedamente 1900 y 5000, con una mono= o poliéﬁina

que tiene de 1 a 10 nitrégenos aminicos y de 2 2 -404tg

‘mos de carbono, con una proporcibén stémica de carbeno

a nitrégeno ds entre aproximadamente 1 y 10:1l. Les hi-
drocarbilaminas de bajo peso molecular contienen &l mg
nos un grupo hidrocarbilo qus tiense un peso moleeuiar
comprendido entre 300 y 600. Estas aminas puedsn prepa
rarse haciendo reaccionar un halogenuro dé?hidrocérbi—
lo que tiene un peso molecular de entre aproximedamen—
te 300 y 600, con una mono- o poliamina que tiene de
1 a 10 nitrégenocs aminicos y de 2 a 40 4tomos de car-
bono, con una proporcién atémica de carbono a nitrége-
no comprendida entre aproximadamente 1 y 10:l. Le pro-
porcién en peso de hidrocarbilaminas de bajo peso mo=-
lecular a hidrocarbilaminas de alto peso molecular de-
be mantenerse entre aproximadsmente 0,5 a 5:l, aunque
se prefisre una relacibén de 1 a 3:l.

Aunque no se ha comprendido completamente el

mecanismo exacto por el que la combinacién de hidrocar-

- T -
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bilaminas de alto y bajo peso molecular determinan un
superior poder detergente y dispersante de accidn geng
ral, se ha encontrado en la invencién que la combina-
cién particular muestra sustanclalmente las mismas ex-
celentes propiedades de detergencia gue los deterggn—
tes de polibuteno-amina de la técnice anterior, )
concentracién sustancialmente méds baja. En algunasféreas,
la combinacién de la presente invencidn excede en -de-
tergencia & los materiales de la técnica anteriory}aug
que ée emples a concentraciones inferiores. Asi pves,
la presente invencidén constituye un avance en el campo
de los aditivos para combustibles de automéviles,,&;rg

presenta importantes ventajas econdmicas.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La composicién combustible de esta invencién
contiene una mezcla de hidrocarbil(mono o poli~)aminas
de alto y bajo pesc molecular, o combinaclones de las
mismas. En 1o que se refiere a la invencién, el hidro-
carbilo es un radical orgénico monovalente compussto
esencialmente, pero no totalmente de modo particular,

de hidrégeno y carbono, y puede ser aromdtico, alifdti

co o aliciclico o combinaciones de estos, por sj« aral

cohilo, alcohilo, alcohilarilo, cicloalcohilo, etc, ¥

puede ser saturado o etilénicamente insaturado. Los hi

-8 =
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drocarbilos preferidos son alifdticos. En general,
aunque no necesariamente, las aminas de alto y ba-
jo peso molecular tienen la ﬁisma estructura gene-
ral,

Tanto la hidrocarbilamina de alto peso mQ
lecular como la de bajo peso molecular pueden prepa=-
rarse convenientemente haciendo reaccionar (1) uﬁ:if
halogenuro de hidrocarbilo que tienede 1 a 5 étbﬁqé
de halbégeno, y menos del 10 por ciento de los pqgiqg
disponibles estdn sustituldos con un dtomo de ha;?:
geno, con (2) una mono- o poliamina que-tiene de la
10 nitrégenos eminicos con al menos 1 grupo amiﬁié}
primario y secundario, y que tiene de 2 a 40 ét§£bé
de carbono, con una proporcidén de carbono a n?trﬁé‘
geno de entre aproximadamente 1 a 10:1. La propoféién
en peso de hidrocarbilamina de bajo peso molecular a
hidrocarbilamina de alto peso molecular en la mezcla
estard comprendida en general entre 0,5 y 5:1, ¥y pre-

feriblemente entre 0,75 y 3:1, y més preferiblemente

entre 1 y 3:1.

Los halogenuros de hidrocarbilo de alto peso
molecular pueden prepararse por numerosos procedimien—
tos disponibles comercialmente. En una realizacidn pre

ferida, el resto de hidrocarbilo puede prepararse por

-9 -
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polimerizacién idnica o de radicales libres de monoolg

finas de C_ & C,. (cuando se emplea etileno tiene que

6
copolimeriiarse con otra olefina superior), hasta for,
mar un polimero de olefina gque tlene un peso molecular
promedio en nimero de 1l.900 a 5.000, ¥y preferlblemente
de 2,500 a 4.400, y més preferiblemente de 2.600 a. 3.800.
Los ejemplos de olefinas gue pueden polimerizarse’in—
ciuyen el etileno, propileno, isobutileno, l-buteno,
l-penteno, 3-metil-l-pentenc 4-metil-l-~penteno, eﬁb,

y preferiblemente propileno e isobutileno. ¢iean

El polimero de olefina ha de tener, en prome
dio, al menos una ramificacién por cada 6 étomos;@;:cag
bono de la cadena, y preferiblemente al menos unggyém;
ficacién por ceda 4 dtomos de carbono. Las olefiﬁéstrg
féridas (propileno e isobutileno) tiensen de 0,5 & 1 ra-
mificacién por &tomo de carbono a lo largo de ;a cade~-
na de hidrocarburo.

Aungue ge prefiere halogenar los polimeros
de olefinas, se admite que los halogenuros de hidrocar
bilo de alto peso molecular pueden prepararse haloge-
nando fracciones de aceites lubricantes, ceras de parg
finasg, etec. '

: El halégeno puede introducirse en la molécu~

la de hidrocarburo por diversos medios conocidos en la

técnica. Del modo més sencillo, pueden introducirse clo

- 10 -




ro o bromo (halégenos de némero atémico 17-35) por halg
genacién del hidrocarburo catalizada por radicales:li-

bres, o por adicién iénica a la insaturacién olefinica.
Pueden usarse diversos catalizadores de radicales li-

5 bres, tales como perdxidos, compuestos azoicos, b;oqq,
yodo, asi como luz, Un ejemplo de los catalizadores :
iénicos es el cloruro férrico. Los métodos de haldééng
cién son muy conocidos en la téenica; y no requieren
aqui ningin ejemplo ni ilustracién més amplia. ‘}

10 La cantidad de haldgeno introducido depende
del hidrocarburo particular usado, de la proporci§ﬁ~de
emina que se desea introducir en la molécula, de-la’al
cohilamina particular empleads, y del halbgeno usado.
No obstante, la cantidad de haldgeno introducido ésta-

15 ré4 en general en el intervalo de desde aproximadamente
1 a 5 4tomos de haldgeno por molécula, segin la reacti
vidad del halogenuro resultante. En tanto por ciento
en peso, la cantidad de halogenuro estard comprendida
generalmente entre aproximademente 1 y 25, y més usual

20 nente entre epréximadamente 1 y 10,

Los halogenuros de hidrocarbilo de bajo peso
molecular pueden prepararse por el mismo procedimiento
descrito anteriormente para los halogenuros de hidrocar
bilo de alto peso molecular., Sin embargo, la polimeri-

25 zacién se efectia hasta que se obtiene un polimero de

18-32-73 -1l -
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olefina que tiene un peso molecular promedio en ndmero
de 300 a 600, y preferiblemente de 300 a 550, y més

preferiblemente de 330 a 530. La cantidad de halégeno
introducido en el polimero de olsfina variard normsl-~
mente entre 1 y 2 4tomos de halégeno por moléculaf En
una realizacidén alternatica, los hidrocarburos deﬂﬁé;
jo pesc molecular pueden prepararse por cragueo dé:Hi

dricarburos de alto peso molecular. . Los halogenuros:

de hidrocarbilo de alto y de bajo pesc molecular yﬁe-

den prepararse simulténeamente en el mismo medio.de .reagc

cidn, o bien por separado, ¥ éer reunidos despuégjpara
formar une mezcla., Esta aspecto no es critico para lea
préctica de esta invencidn, y se dispone de numegcgés
procedimientos alternativos evidentes para forméf.la

mezcla, como se reivindica m4s adelante.

Componente de mono o poliaming

El componente de mono o poliamina forma par
te de una amplia class de aminas que tlenen de 1 a 10
nitrégenos amfnicos y de 2 a 40 4tomos de carbono, con
una proporcibén de carbono a nitrdgeno de entre aproxi-
madamente 1 y 10:1. En la mgyoria de los casos, el cog'
ponente de amina no es un sédlo producto puro, sino més
bien una mezcla de compussbtos que tienen una cantidad

principal de la aming indicada. Para las poliamines més
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complicadas, las composiciones serdn una mezcla de ami
nas que tiene como producto prinecipal el compuesto in-
dicado en la composicién media, ¥y que tiene pequefias
cantidades de compusstos andlogos de composicién rélat;
vamente préxima a los compuestos predominantes. .
Ha de advertirse gue aungue se hace refég;ﬁ—
cia a la mezéla de esta invencidn como hidrocarbilesmi
nas, ésto no significa que estas aminas estén hedhas
sélo de carbono, hidrégeno y nitrégeno amfnico. Lbﬁ
compuestos pueden contener, por ejemplo, pequeflas--can
$idades de oxfgeno, azufre, nitrégeno no amfnico,- etc.,
y pueden comprender pequefias cantidades de halégeno.
Log componentes de mono y poliamina'pré§eri~

dos tendrin la siguiente férmula guimica generalizada.

j 1 /N !
R—éN 9?{31 —>—a'—€N Rls—bi—é N\_i/u}c—fal %d—thl'q

donde R es ol migmo o diferente constituyente, selec~—
cionado del grupo de hidrégeno, hidrocarbilo o
hidrocarbollo que tiene de 1 a 10 dtomos de car-
bono, y preferiblemente alifético que tiene de
1 a 6 4tomos de carbono, incluyendo los deriva=-

dog monoceto, mononitro, monohidroxi, de hidro-

-13 -
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. carbonilo, alcoxi o alcohilenoxi y preferible-

mente el derivado de monohidroxi o polialcohil-

oxi, y al menos uno de dichos grupos R es hidrd

geno.

R

1

as el mismo o diferente alcohileno, o alcohi

leno sustitufdo por hidroxilo, que tiene de“é:a

6 &tomos de carbono, y preferiblemente de 2-a 3

&tomos de carbono;

a' es un ndmero entero de O

te
‘bl
te
c'
te
d!
te
el
te
fl
do

13

es un ndmero
de C a 2;

es un nimexo
0;

es un ndmero

.

?
es un ndmero
iy
es un ndmero

¢! es O,

entero de ©

entero da O

entero de 0

erbero de O

entoro de O

a l,

a 4,

al,

a1,

al,

a8 1,

y preferibiemeg
¥ preferiblemen
y preferiblemeg
vy preferiblemen
vy prefe?iblemeg

e igual a 1 cuen

Tal como se emplea en la invencién, la expre-

sién "el mismo o diferente" significa que puede emplear

se un grupo del mismo tipo~o difersnte.

Los grupos R ilustrativos comprenden los al-

cohilos tales como el metilo, etilo, propilo, butilo,
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isobutilo, pentilo, hexilo, octilo, etc., alqueniles
tales como propenilo, isobutenilo, hexenilo, octéni~
lo, etc., hidroxialcohllos tales como -2~hidroxietilo,
3-hiiroxipropilo, hidroxi-isopropilo 4-hidroxibutilo,
8-hidroxioctilo, etc.; cetoalcohilos tales como 2-ce-
topropilo, 6-cetooctilo, ete., alcoxi=- y alcohilenn#i—
-alcohilos, tales como etoxietilo, otoxipropilo,. propo
xietilo, propoxipropilo, dietilenoxietilo, trietilero-
xietilo, tetraetilenoxietilo, dietilenoxihexilo,.aieu
tilenoxioctilo, etec., acetilos tales como propionile,
otc. Los grupos R preferidos son hidrégeno, alcohilos
de Cl a 06 e hidroxialcohilos de Cq & Cge

Los grupos Ry ilustrativos son el etileno,
1,2-propileno, 2,2-dimetilpropileno, trimetileno, te-
tremetileno, hexametileno, etc. Los grupos alcohileno
preferidos son el etileno ¥ el trimetileno.

Como ya se ha indicado, en muchos casos no
se ugard un Unico compuesto como reaccionante en la prg
paracién de las composiciones de ssta invencidén. Es
decir, se usarén mezclas en las que predominan uno o
dos compuestos, con la composicién o el peso molecu-
ler medios indicados. Por ejemplo, la tetraetilenpenta
mina preperada por polimerizacibén de aziridina o por
reaccién de dicloroetileno y amonfaco tiene simulténea

mente miembros de amina inferiores y superiores, por
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ejemplo trietilentetramina, piperazinas sustituidas y
pentaetilenhexamina, pero la composicién es principal-

ments tetrastilen~pentamina, y la férmula empfrica de

.la composicién total se acerca mucho a la de la tetrs

etilen—-pentamina. B

Las hidrocarbilaminas de alto y ba jo pésq;hg
lecular se preparan fécilmente combinando los halogenu
ros de hidrocarbilo de alto y bajo peso molecular” con
le mono~- o poliaﬁina deseada, en las proporcioneginolg
res adecuadas, Los dos reaccionantes de hidrocartilomi
na pueden hacerse reaccionar simalténeamente con sl
co-reaccionante de amina en el mismo medio de reasccidn,
0y alternativamente, cada uno de ellos puede hacerse
reaccionar con una amina en un medio de reaccién distin
to, ¥ reunirse después para formar la mezcla de esta
invencién. 7

La reaccidén o reacciones pueden efectuarse
con 0 sin presencia de un disolvente de reaccién. Geng
ralmente se emplsa un disolvente de reaccibén siempre
que. sea necesario para reducir la viscosidad del produg
to de reaccidén. Estos disolventes han de ser estables,
e inertes frente a los reaccionantes y al producto de
reaccibén. Los disclventes preferidos incluyen los hi-
drocarburos aliféticos o arométicos. Pueden usarse al

coholes alifdticos sblos o =n combinacidén con otro di-

- 16 =




solvente inerte.

La reaccidén puede efectuarse a temperaturs
ambiente (202C), pero se prefieren temperaturas sleva-
das. Usualmente, las temperaturas estén en el interva-

5 lo de desde aproximadamente 1002 g 2259C, Segin la tem
peratura de la reaccidén, el haldgeno particular uéadd,
las proporcionss molares y la amina mrticular, asi co
mo las concentraciones de reaccionantes, el tlempo pug
de veriar de 1 a 24 horas., y mds usualmente de apéox;

10 madamente 2 a 10 horas. Los tiempos mucho mayores-de
10 horas no aumenten el rendimiento de modo particu}ar,
y pusden causar una degradacién indeseable., Por lo‘ﬁag
to, se preflere limitar el tieﬁpo de reaccidn ‘a menos
de 10 horas.

15 : La proporcién molar de los halogenuros de hi
drocarbilo a amina estd en general en el intervalo de
desde aproximadamente 0,2 & 20 moles de amina por mol
de halogenuro de hidrocarbilo, y més usualmente de 0,5
a 10 moles de aming por mol de halogenuro de hidrocar-

20 bilo. La proporcién molar dependerd de la cantidad de
halbéegeno presente en el halogenuro de hidrocarbilo, del
halégeno particular, y de la proporcién deseada de hi-
drocarburo & amina. Si se desea suprimir completamente
la sustitucién miltiple de las alcohilen-poliaminas,

25 se empleardn grandes excesos molares de la amina.

18-12-73 - 17 -
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No son perjudiciales pequeflas cantidades de
halégeno residual en la composicidn final. En general,
el haldgeno residual, como haldgeno fijado, estd en el
intervalo de O a 10 por ciento en peso de la composi-
cibén. Puede haber presentes pequefias cantidades de ha-
16geno en forma de la sal de halogenohidrato de las al
cohilenpoliaminss sustituidas por hidrocarburos. -

Una vez llevada a cabo la reaccién durante-
un perfodo de tiempo suficiente, la mezcla de reacﬁién
puede someterse a extraccidn con un'medio de hidrzcer-
buro, para extraer del producto cualguier sal de amina
de bajo peso molecular que se haya formado, y cualquier
alcohilenpolismina sin reaccionar. E1 producto puede
aislarse despuds por evaporacién dsl disolvente.rfuede
efectuarse, segin se desee, una posterior separacién
de los halogenuros de hidrocarbilo y aminas que no han
reaccionado, o una purificacién. |
s Segin la aplicacidén particular de la composi
cién de esta invencién, la reaccién pueds efectuarse
en el medio en que se va a emplear finalmente, y el pro
ducto puede formarse & concentraciones que dén un con-
centrado de la composicién detergente. Asi pues, la meé
cla final puede estar en una forma que se usard después
directamente para su mezcla con combustibles.

En la Patente de los EE.UU. N¢ 3.671.511 se
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describe con mds detalle un procedimiento para preparar
las hidrocarbileminas. Este procedimiento puede emplear
se para preparar la mezcla de hidrocarbilaminas de es~-
ta invencidn, y la descripcién se incorpora agui como
referencia. _
Lag hidrocarbilaminas de alto y de bajo;peéo
molecular preferidas, aunque no todas, que tlenen éﬁlg
cacidn en esta invencién, pueden representarss 4s Mo-

do general por la férmula general siguiente:

N e
"“N“"{?UN'>“"a“”<; \\\__i_//// a% ¢ 3fa—§

en la que U es un alcohileno que tiene de 2 a 6 gtomos
de carbono, habiendo al menos 2 étomos de car
bono entre los 4tomos de nitrégeno, y prefe-
riblemente de 2 a 3 4tomos de carbono;
g es un nfmero entero de O a 5, y preferible
mente de O a 4;
b es un némero entero'de 0 a 1, y preferible
mente O cuando a es mayor de O; a + 2b es igual
a un nimero entero entre O y 53 —
¢ es un nimero entero de 1 a 4, estando en

el intervalo de aproximadaments 1 a 3 para la

- 19 -
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composicidn media, y habiendo en promedio me-

nos grupos R!' que 4tomos de nitrbégenoc;

R es el mismo o diferente constituyente seleg

cionado de hidrégeno o un hidrocarbilo de cl
2 ClO’ o bien su derivado monoceto, mononitro,
monohidroxi, alcohilenoxi o alcoxi; ¥ R;’éé
un radical de hidrocarburo de cadena alifé%i
ca. ramificada derivado de la polimerizabi6i
de olefinas de 2 a 6 &tomos de carbono,‘j’més
preferiblemente de propileno s isobutileno,
¥ que tlene un peso molscular medio en-el in
tervalo de 1.900 g 5.000 para el componente
de alto peso molecular, y ds 300 a 600 pers,
el componente de bajo peso molscular.

Son compuestos ilustrativos comprendidos en

la férmule anterior los siguientes: N-poliisobuteniletilen
diamina, N-polipropeniletilendismina, N-poli(l-butenil)-
etilendiamina, N-(copolimero alternante de etileno e
isobutileno)etilendiamina (los copolimeros alternantes
de etileno e isobutileno pusdsn obtenerse por polimeri
zacién catidnica de 4-metil-penteno-l), N-polipropenil—
~2-aminoetilpiperazina, N—poliisobutenil—2—aminoetilpi;
perazina, N-polipropenildietilentriamina, N-poliisobu-
tenildietilentriemina, N~poli(l-pentenil)dietilentriami

ne, N-polipropeniltrimetilendismina, N~poliisobutenil-
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trimetilendiamina, N-polipropenil-di(trimetilen)triaml
na, N-poliisobutenil-di(trimetilen)triamina, N-poliisg
butenil-l,2-propilendismina, N-poliisobutenil-di(l,2-
~propilen)trismina, N-polipropeniltrietilentetramina,
N-poliisobuteniltrietilentetramina, N-(copolimero al-
ternante de etileno s ispbutileno)trietilentetramfﬁéj
N-polipropeniltetrastilen-pentamina, N-poliisobuteﬁfi-
tetraetilen~-pentamina, N—poliisobutenilpentaetiléhhéigh
mina, N~polibutenildietanolamina, N-ﬁoliisobutenil?N',N'-
~3imetilaminopropilenina, N~polibutil=N,N',Nt'trimgtil
dietilentriamina, etc. i: }
Las composiciones ﬁreferidas de alcohilen$pg

liamina sustituida por un radical polihidrocarborado

tienen la férmula siguients

| | /A
—N[ (—cHy) NJa[4—CH)X s F—l)|R''R3pa0
Los simbolos anteriores se definen como sigue:
a es un némerc entero de 0 a 5, y preferible-
mente un ndmero sentero de O a 43

b es un nimero entero de O a 1, preferiblemsn

te 0 cuando a es mayor que O;

a + 2b es igual a un ndmero entre O y 53

—- 2] -
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¢ es un n¥mero entero en el intervalo ds 1 a

3, habiendo en promedio menos grupos R que

dtomos de nitrdgenos

fesun nimero entero de 2 a 3;

R es el mismo o diferente constituyente se-~

leccionado de entre hidrégeno o un hidrdéé%;

bilo de Cq a 010’ o su derivado monoceto;:mg
nonitro, monohidrexi, alcohilenoxi o alcoxij>y

R!' es un radical de hidrocarburo alifédtico

de cadena ramificada; bien con insaturacidn

alifédtica, por ejemplo olefinica, o exente.
de la misma, y con un peso molecular medip'
de 1.900 a 5.000 para el componente de @lﬁ?
peso molecular, y de 300 a aproximadaméhfe

600 de peso molecular medio pare el componen

te de bajo peso molecular,

Las férmulas anteriores representan versiones
generales y simplificadas de las hidrocarbilaminas pre=-
feridas que pueden emplearse en la préctica de la pre-~
sente invencidn. Se admitird que puede haber presentes
en pequeilas cantidades numerosés hidrocarbilaminas de
alto y de bajo peso molscular no definidas por las fér;
mulas anteriores. Asl pues, aungue las férmulas anterio
res definen hidrocarbilaminas preferidas en cantidades

principales, no ha de interpretarse que excluyen centi-
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dades pequeflas de otros componentes.

Lag mezcla de hidrocarbilam;nas se emplea gg
neralmente en un combustible de destilado de hidrocar-
buro. Le proporcién adecuada de aditivo necesaria para
congseguir el poder detergente y dispersante deseados
varia segin el tipo de combustible empleado, la presen
cia de otros detergentes, dispersantes y otres aditivos,
etc. Sin embargo, en general se necesitan de 150- e 300
partes por millén en peso, y preferiblemente de l5b 8
250 ppm, y més preferiblemente de,175 a 250 ppm, 4=
nezcla de hidrocarbilaminas por parte de combustible
base, pare alcenzar los mejores resultados. Cuando hay
presentes otros detergentes se requiere une proporcién
menor de mezcla de hidroxarbilamina, hasta un mini@ﬁf'
de 50 partes por millén. Cuando hay presentes otraq}gg
drocarbilamines en la composicién de combustible;‘;stas
aminas se incluyen para calcular la proporcibn critica
de aminas de alto y de bajo peso molecular.

El aditivo detergente pusde formularse en for
ma, de concentrado, usando un disolvente orgénico olefi-
nico, estable e inerte, que hierve en el intervalo de
aproximademente 662C a 204¢C, Preferiblemente, se usa
un disolvente de hidrocarburo/alifédtico o aromitico,

tal como benceno, tolueno, xileno, o compuestos aromé-

ticos de superior purto de ebullicién, o diluyentes

- 23 -



18-12-73

10

15

20

25

wa

arométicos. También son adecuados, para su uso con el
aditivo detergente, los alcoholes alifdticos de apro=
ximadamente 3 a 8 4tomos de carbono, tales como isopro
panol, isobutilcarbinol, n-~butandl,, y similares, en com
binacién con disolventes de hidrocarburo. En el concen
trado, la cantidad de aditivo serd, ordinariamentie, al
menos del 10 por ciento en peso, y en general no exce-
de del T0 por ciento en peso, y preferiblements esce
20 a 60 por ciento en péso. :

; En los combustibles de gasoline pueden in-
cluirse también otros aditivos de combustibles, tales
como agentes antidetonantes, por ejemplo tetrametil-—
-plomo o tetraetil—plomo,.u otros dispersantes, isles
como diversas succinimidas sustituidas, etc. Tambié@
pueden incluirse los fijadores de plomo, tales como:
los halogenuros de arilo, por ejemplo -diclorobﬁﬁééno,
o los halogenuros de alcohilo, por ejempio el dibromu-
ro de etileno. Ademds puede haber presentes antioxidan
tes,

Un aditivo particularmente Util es un aceite

- portador soluble en el combustible. Los ejemplos de acei

tes portadores incluyen el aceite lubricante mineral
no voldtil, por ejemplo aceite de pulverizacién de pe-
tréleo que tiene una viscosided, a 37,8°C, de 1.000 a

2.000 SUS. Otros aceites portadores que pueden emplear

K4 - 24 -
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se comprenden los aceites lubricantes de alta viscosi~-
dad, 0 los aceites de destilados de parafina refinados
por medio de disclventes, que tienen un indice de vis=—
cosidad de 80 a 100, poliolefinas tales como el poliisg
buteno, polipropileno, etc., polioles ¥ poliaminas po-
lislcoxilados, tales como los Pluronies y Tetronics co-
mercializados por Wyendotte Chemical Corporation. Se
cree que estos aceites actdan, cuando se usan,*céﬁd;sg
porte del detergente, y ayudan a eliminar los depdsitos
y a retardar su formacién. Se emplean en proporciones
de desde aproximadamente 0,05 a 0,5 por ciento en volw
men, con respecto a la composicidén final de gasolina.

Ta mezcle de hidrocarbilaminas de albto y ba-
jo peso molecular pusde usarge también como dispe;sén—
te y detergente en acelites lubricantes. Los aceiteé lu
bricentes que pueden empleasrse incluyen una ampliéfﬁa—
riedad de aceites naturales y sintéticos, tales como
los de base nafténice, base parafinica, y los aceites
lubricantes de base mixta., Los aceites tienen ehtgene-
ral une viscosidad de 35 & 50.000 SUS a 37,82C.

Los ejemplos siguientes se presentan para ilug
trar realizaciones espescificas de lg préctica de esta
invencidén, y no han de interpretarse como limitaciones

del objeto de la invencién.
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EJEMPLO 1

Se prepara un halogenuroc de hidrocarbilo de
bajo peso molecular introduciendo en un recipiente 1l.526
gramos de poliisobutileno que tiene un peso molecular
promedic en nimero de 530, disuelto en 205 ml. de ben-
ceno. S8 aglita la mezcla, y se introduce cloro & unsg
velocidad de aproximadamente 330 ml. por minuto.;La,teg
peratura del medio de reaccién se mentiene & T22C. Una
vez que la mezcla de reaccidén ha absorbido 137 gramnos
de cloro se finaliza la introduccién de cloro, se ex-
trae el disolvente de benceno por destilacibén a vacio,
v ei poliisobutileno clorado se afsla y se analiza. El
andlisis revela aproximadamente un 8,19 por cienforen

peso de cloro.
EJEMPLO 2

Se prepara un halogenuro de hidrocarbilo de
2lto peso molecular, introduciendo en un rscipiente
5.000 gramos de poliisobutileno que tiene un peso mo-
lecular promedio en nuUmero de aproximadamente 2.700,
disuelto en 2,300 gramos de benceno. Se agita la mez-
cla, y se introduce cloro a una velocidad de aproxima-—

damente 525 ml. por minuto. Lia temperatura del medio

B - 26 -




de reaccién se mantiene en aproximadamente 702C, Al ca

bo de aproximadamente 300 minutos se termina la reac—

ciéna ge extrae el disolvente de benceno por destila~

cidén a vacfo, y el poliisobutileno clorado se aisla y
5 se analiza, El andlisis revela aproximadsmente 2,55

por ciento en peso de cloro,
EJEMPLO

10 ' Sé prepara una hidrocarbilamina de altp\?e—
so molecular introduciendo en un recipiente de.rqaccidn
2,000 gramos de una disolucidn del ﬁoliisobutileno clo
rado enlbénceno al 69% en peso, preparado por el mé~
todo del'Ejemplo 2, ¥ 345 gramos de etilendiemina. La

15 mezcla se calienta despuds a reflujo a una tempef?ﬁu—
ra de 802C, y se deja que el benceno destile como;éé-
bezas. Después, la mezcla se calienta a 1509C durante
2 hdras. E1 producto crudo pesa 1.670 gramos. El pro-
ducto se lava después afiadiendo 1.67C gramos de xileno

20 y 417 gramos de n-butanol, se calienta a reflujo, y se
afiaden 845 gramos de una disolucidn acuosa de hidréxi-
do de sodio al 3% en peso. lLa mezcla se calienta y se
agita durante 5 minutos é reflujo, y después se deja
que se geparen las fases. Se recupera la fase orgdnica,

25 y se lava dos veces con 845 gramos de una disolucidn

18-12873 - 27 -




L

acuosa de n-butanol al 3% en peso. Todos los disolven-—
tes se eliminan por destilacidn a vacio, y se analiza
el producto. Un andlisis elemental del producto reve-
la 0,79% en peso de nitrdégeno, :y una conversidn de

5 76% en peso de producto activo.,

o .

EJEMPIO 4

“ ey

Se prepara una hidrocerbilamina de bajéipé-

10 g0 molecular, introduciendo en un recipiente de reac—
cidn 1,000 gramos de‘una disolucidn del poliisobu£ilg
no clorado al 88% en peso en benceno, preparado por
el método del Ejemplo 1, y 540 gramos de etilendiemi-
na. Ia mezecla se calienta después a una temperatura‘

15 de ;SOQC, dejando que el benceno y la etilendiamina-

V; en exceso destilen como cabezas. La temperatura se man
tiene a 1502C durante 2 horas, E1 producto crudo resul
tante se lava por el procedimiento descrito en el Ejen
plo 3 anterior. Los materiales voldtiles se arrastran

20 de la mezcla por destilacidn a vacio. Un andlisis ele-

~mental del producto révela que hay 3,92% en peso de ni

trdgeno, y una conversidn de 87,5%

25

18-12-73 " - 28 -




EJEMPIO 5

La efectividad de la mezcla de hidrocarbilami
nas de alto y bajo peso molecular para reducir los de-
5 pdsitos perjudiciales en las védlvulas del motor se ilug
tra por medio de este ensayo ASTM/CFR de motor de un
gélo cilindro. En la realizacién de los ensayos se usé
un motof monociiindrico Waukesha CFR., El experimernio
se efectia durante 10 horas, y al cabo de este tiémpo
10 se saca la vdlvula de admisidn, se lava con hexano y
se pesa. Los depdsitos se quitan con un cepillo de alam
bre, y se vuelve a pesar la védlvula. Las dlferen01as
entre log dos pesos es el peso del depdsito; glendo su
perior el aditvivo cuanto menor es la cantidad de dapé
15 gito. Las condiciones de trabajo del ensayo son iasl
éiguientes:temperatura de la camisa de agua, 100963“vg
cio de 38 em de Hg en el colector, temperatura de la
mezela de admisidn, 52°C, proporcidén aire-combustible,
14; avance de encendido, 15° (P;M.S.); la velocidad
20 del motor es de 1800 rpm; el aceite del cdrter es un
aceite comercial CHEVRON 30W, Se mide la cantidad de
depésitd{earbonoso, en miligramos, que hay sobre las
védlvulas de admisidn, y se indica en la tabla I siguien
te.

25 Bl combustible de base sometido a ensayo en

18-12-73 - 29 -
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el anterior emnsayo de poder detergente prolongado es
una gasolina regular (I.0., 62) que no contiene ningin
detergente de combustibles. El combustible de base se
mezcla con cantidades variables ae aditivos detergen~
tes. E1l aditivo A es una polibutenocamina preparads ha
ciendo reaccionar (1) un cloruro de poliisobuteno que
tiene un peso molecular promedio en ntmero, en la por
cidn de poliisobuteno, de aproximadamente 1.400, 'y wn
contenido de cloro de aproximadamente 4% en peso,:ﬁén
(2) etilendiamina, E1 aditivo B es una mezcla de poli-
isobuteno aminas de alto-y bajo peso molecular pféﬁé—
radas por el método de los ejemplos 3 ¥ 4, respeéfiva—
mente, E1 aditivo C es igual que el Aditivo B anté?ior,
salvo en que se emplea una proporcidn distinta déipé-
liisobutenoaminas de bajo a alto peso molecular.l?ada
uno de los combustibles anteriores que contiene uﬁféq;
tivo detergente contiene aproximadsmente 4 partés de
un aceite portador (un aceite nafténico claro hidrorre
finado con una viscosidad de 1.800 SUS a 37,82C).

Los resultados de los ensayos de formacidn
de depésitos en las vdlvulas del motor con los aditi-

vos anteriores se presentan en la Tabla I siguiente.
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TABLA I

ENSAYOS DE DEPOSITO EN VALVULAS DE ADMISION

Ensayo Aditivo Propgrcién(l)

1 ninguno -

2 A -

3 A -

4 A -

5 A -

6 B 1,7:1

7 B ,7:1

8 B 1,7:1
9 B 1,7:1
10 c 2,5:1
11 c 2,5:1
12 ¢ 2,5:1
13 c 2,5:1

Conc.

{ppm)
100
150
200
250
100
150
200
250
100
150
200
250

Depbsito en la
vilvula (mg)

90
340
190

(1) Proporcidén en peso de polibutenoamina de

bajo peso molecular a alto peso molecular presente en

el aditivo.

Ta tabla enterior muestra una gran mejora,

on la reduccién de los depésitos sobre las vdlvulas,

de los aditivos B y C con respecto al 4ditivo A, parti
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cularmente a una concentracién de 150 ppm. A la concen
tracibn de 150 ppm., el Aditivo C musstra une rsduccién
de los depdsitos de lag vAlvulas de més del séxtuple
que el Aditivo A. El aditivo B muestre una reduccién

de més del doble en comparacidn con el Aditivo A.
EJEMPLO 6

Este ejemplo se presenta para ilustrar hipo-
téticgmente varias mezclas detergentes-dispersantes- de

esta invencién. Se cree que las composicionss muestran

e Ty

las mismas excelentss pfépiedades de detergencia yr?ug
nas propiedades de poder disgpersante a bajas concgn?rg
ciones. La composicién de combustible sse compone;ﬁéQGag
tidades variables de la mezcla detergente—dispers;ﬁfe

>

en un combustible de destilado de hidrocarburos que

" hierve entre gproximadamente 30°C y 2162C., En la Tabla

II siguiente se ilustran composiciones representativas.

- 32 -
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EJEMPLO

En este ejemplo se ilustra la preparacién de
una hidrocarbilmonoetanclaming de bajo peso molscular.
En vna vasija de vidrio de 2 litros se introducen 200
gramos de la disolucidn de cloruro de polibuteno (12%
en benceno) preparada por el método del Ejemplo 1, y
200 gramos de monoetanolaming. La mezcle se agitg‘yfée
callenta hasta una tesmperaturs de 1502C, y se mantiene '
a &sa temperaturs durante 3 horas. El producto crqég:se
lava de la manera descrita en el Ejemplo 3, y los disol
ventes se extrasn por destilacién a vacio. Un andlisis
elementel del producto revela un 1,99% en peso de ﬁiﬁré
geno, con una conversidn en producto activo de 84;7'por

ciento.
EJEMPLO 8

Se ilustra en este ejemplo la preparacidn de
una hidrocarbilmonoetanolaming de alto peso molscular.
En una vasija de vidric de dos litros se introducen 880
gramos de la disolucién de cloruro de polibuteno (31% ‘
eni benceno) preparada por el método del Ejemplo 2, y 45
gramos de monoetanolamina. La mezcla se agita y se ce~

lienta a 15020, y se mantiene a ess temperatura durante
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5 horas. E1l producto crude se lava de igual manera que
ls descrite en el Ejemplo 3, y el disolvente se elimi-
na por destilacién a vacio. Un endlisis elemental del

producto revela 0,49% en peso de nitrégeno.
EJEMPLO

Se prepara unas mezcla combustible mezcléﬁdo,
en ung gasolina regular con aditivo de plomo ¥y eien%a
10 de detergentes, 130 partes por millén de la hidrqéa:—
bilmonoetanolaming de bajo peso molecular preparada por
el método del Ejemplo 7, 56 ppm. de la hidrocarbilmono-
etanolamine de alto peso molecular preparada por‘el nd
todo del Ejemplo 8, y 1.000 ppm de un aceite portédor
15 de hidrocarburo (un aceite lubricante nafténico éﬁé'tig
ne una viscosidad de aproximadamente 1800 SUS a 3%;89C).
Lg mezcla combustible se somete a ensayo en el Ensayo
de Depdsitos en la vdlvula de admisién tal como se ha
descrito en el Ejemplo 5, mostrando un depésito de 38 mg

20 sobre la vdlvula,
EJEMPLO 10

En este ejemplo se ilustra la preparacién de
ung dimetilaminopropilamina de bajo peso molecular. En

25 un recipiente de reaccién de vidrio de un litro se in-
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troducen 200 gramos de la disoluéién de cloruro de po
libuteno (12% en benceno) preparads por el método del
Ejemplo 1, ¥ 123 gramos de dimetilamino-propilaming
[(CH3)2N-(CH2)3-M2]. La mezclae se calienta a reflujo,
¥ los disolventes se extraen hasgta que la tempergtura
alcanzs los 1509C, La mezcla se mantiene a une temperg
tura de entre 150-1702C durante 4 horas, y despuds se
déja enfriar y se mezecls con un volumen igual deghgxb-
no., ha mezcla se lava tres veces con 3 partes de égua,
une, parte de etanol y 0,1 parte de butanol, por cadg
parte en volumen de producto crudo. lLos disolventes se
arrastran por destilacidén a vacio, y se analiza una
muestra del producto. Se determina el Indice de bégicg
ded de 158 mg de KOH/gramo, y se mide sl contenﬁ@;dé

nitrégeno de 3,97% en peso.
BJEMPLO 11

Se ilustra en este ejemplo la preparacién de
ung dimetilamino-propilamine de alto pesc molecular.
En un recipiente de reaccién de vidrio de un litro se
introducen 700 gramos de la disolucién de cloruro de
polibuteno (31% en benceno) preparado por el método del
Ejémplo 2, y 61 gramos de dimetilamino-propilaming. La

mezcla se calienta a reflujo, y el disolvente de bence

- 36 -




10

15

20

25

18~12-T73

no se elimina hasta que la temperatura del medio de
reaccibén alcanza 1509C, Lo mezcla se mantiene a esta:.
temperatura durante 4 horas, y despuds se enfria y se
mezcle con un volumen igual de hexano. El producto cru
do se lava de igual manera que la descrita en el Ejem
plo 10, y los disolventes se eliminan por destilacibén
e vaclo. Se determind por andlisis que el producto fi
nal contenis 0,79% en peso de nitrégeno, y tenfa ud in

dice de basicidad de 30 mg. de KOH/g.
EJEMPLO 12

Se prepara una mezcla combustible mezclendo
con una gasolina regular exenta de detergentes 2l4rppm
de una hidrocarbilamina de bajo peso molecular prepgfg
da por el método del Ejemplo 10, y 93 ppm de una hidro
carbilamina de alto peso molecular preparada por el mé
todo del Ejemplo 11, juntamente con 1.000 ppm de un

aceite portador del tipo emplesado en el Ejemplo 9.

' BJEMPLO 1

En este ejemplo se ilustra la preparacién de
uns, hidrocarbilhidroxietiletilendiamina de bajo peso

molecular. ELl procedimisnto de reaccién y las operacio
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nes de lavado son las mismas en este caso que las in-
diéadés en el Ejemplo 10, Se emplean las siguilentes
cantidades: 200 gramos de disolucién de cloruro de pg
libuteno preparado como en el Ejemplo 1, 124 gramos

de hidroxietiletilendiamina, [NHZ(CHZ)ZNH(GHZ)ZOH] .«
El producto final resultante tiene un indice de basici
dad de 111 mg de EOH/gramo y un contenido de nitrégeno
de 3,29% en peso.

EJEMPLO 1

Se ilustra en este ejemplo la'preparaciéh de
une hidrocarbilhidroxietiletilendiamina de alto-péég
molecular. El procedimiento de reaccién y las opééabig
nes de lavado son las mismas en este caso que las dé§
critas en el Ejemplo 10, Se smplean las cantidadeS’éi—
guieﬁtes: 703 gremos de disolucién de cloruro de poli-
buteno tal como se prepard en el Ejemplo 2, y 62 gramos
de hidroxietiletilendiamina. EL producto final resultan
te tiene un Indice de basicidad de 19 mg de KOH/gramo

y-un contenido de nitrégeno de 0,72% en peso.
EJEMPLO 15
Se prepare una mezcla combustible hipotética
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mezclando, en una gasolina super con aditivo de plono,
150 ppn de hidrocarbilemina activa de bajo peso mole=
cular,-preparada por el método del Ejemplo 13, y 50 ppm.
de amina asectiva de alto peso moleculer preparada p6r

el método del Ejemplo 15, y 800 ppm. de un aceite por=-
tador de polibuteno que tiene una viscosidad de aproxi

medamente 200 SUS a 37,89C.
EJEMPLO 16

En este cjemplo se ilustra la preparacién de
una hidrocarbildietanolaminamonoetanolemine de bajo pe
so molecular. En una vasija de vidrio de 2 litros se
introducen 85 gramos de una disolucidén de poli{cloruro
de buteno) (12% en benceno) tal como se preparé en el
Ejemplo 1, y 16,4 gramos de dietanolamina. La meuzcle
se calienta a 1509C, y se mantiene a esa temperatura
durante 10 minutos, mientras el disolvente de benceno
se elimina como cabszas. Despuds se introducen en la
vasija 37,4 gramos de monoetanolemina, y la temperatu-
ra ge mantiene a 150°C durante 2 horaes. E1l producto cru
do se enfria y se lava segin las operaciones de lavado
descritas en el Ejemplo 3. Se analiza el producto, y

se encuentra que contiene 1,78% en peso de nitrégeno.
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EJEMPLO 17

En este ejemplo se ilustra la preparacién hi
potética de una hidrocarbildletanoclamina-moncetanolami
na de alto peso molecular. El procedimiento de reaccién
vy las operaciones de lavado son iguales a las descri-
tas anteriormente en el Ejemplo 16. Se emplean las can
tidades siguientes: 400 gramos de disolucién de pqli(clg
ruro de buteno)preparads como en el Ejemplo 2, 20,8 gra
mos de dietanolamina y 36 gramos de monoetanolamiﬁé? Al
finsl de las operaciones de lavado, los disolventes se

eliminan por destilacidn a vaclo.
EJEMPLO 18

Se prepara una composicidn combustiblg‘hiﬁb-
tétidé, mezclando con una gasolina regular con aditi-
vo de plomo 175 ppm de hidrocarbilaming active de bajo
peso molecular, preparada como en el Ejemplo 16, 75 ppm
de hidrocarbilamins sctiva de bajo peso molecular, prg
parada como en el Ejemplo 17, y 1.000 ppm de un aceite
portador segin se ha definido en el Ejemplo 94

La presente solicitud, que corresponde a lg
presentada en los Estados Unidos de América, ol 26 de

Diciembre de 1972, bajo los N2s, 318063 y 318064 y el

- 40 =




11 de Octubre de 1873, bajo el Ne 405.707, se acoge a
los beneficios del Articulo 51 del vigente Estatuto so

bre Propiedad Industrisl.

5
REIVINDICACIONES
10
Los puntos de invercidn propia y nueva, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitua
15 de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE aﬁo§§:
son los que se recogen en las reivindicaciones siguien
tes:
l2,« Un procedimiento para preparar uns mez
cla de hidrocarbilaminas de alto y de bajo peso mole-
20 culer, que comprende poner en contacto un primer halo-
genuro de hidrocarbilo que tiene un peso molecular pro
nedio en n¥mero, en la porcidn de hidrocarbilo, de
1.900 a 5.000, y un ssgundo halogenuroc de hidrocarbilo
que tiens un peso moleculgr promedio en numero, en ls
25 porcién de hidrocarbilo, de 300 a 600, con une amina que
18-12-73 - 41 -
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:tiene la férmula estructural general siguisnte:

S B | a__ <]|§T———R , N s NHR ","‘" II\T‘)— R
5 R—FNﬁRl’a! 1>b' (\’/ ot df e

'-_eﬁ la que R es el mismo o dLifsrente conatituyente, sg
77 léqubnado del grupo gue consta de hidrégeno, hidrocar
: 'biio orhidrocarboilo due tiens de 1 a 10 4tomos de car
i 16” o bono, d el derivado monoceto, mononifro, monohidroxi,
' ;>alcohilenoxi,o alcoxi dél miémo; v &l menos uno de di-
' chos grupos R de dicha amina es hidrégeno; R, es el
r’ﬁiSmo o diferente alcohileno, o alcohileno sﬁstituido
S firqr hidroxilo, que tisnc de 2 a 6 &tomos de carbono;
i%Sg;' Ff-a! es un nimero entero de 0 a 1j b' es un némerc ente-
| “ro de O,a 4; c' es un nimero enfero de 0 & 1; d' es un
fndmef@ antero de 0 a 1; o' es un ndmero entero de O &
i#'f' es un ndmero entsro de 0 a 1, o igual a 1 cuando
,G"'

H

20 - de dosde 209C a 225°C y o una prosidn suficiente para

es 0, efectudndoge dicho contacto a une tempsratura

. mentener condiciones de reaccién en fase liquida, es-

';tandg presentes dichas hidrocarbilaminas de alto y de
bgjo'peso molecular en le mezcla final en una cantided
de desde 0,5 a 5 partes de dicha hidrocarbilamina ds

25 bajo peso molecular por cada parte en peso de dicha hi

18-12-73 @\(@ o - 42 -
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drocarbilamina de alto peso molecular.

28,- Un procedimiento segin ls reivindica-
cién 12, en el que dicha primeras hidrocarbilaming y 4i
chg segunde hidrocarbilamins se ponen en contactc en
el mismo medio de reaccién.

32,% Un procedimiento segin la reivindica-
cibén 22, en el que dicha amina es etilendiamina.

48,~ Un procedimiento segin ls reivindica.-
cién lg, en el que dicha amina ests presente en une
cantidad de desde 0,2 a 20 moles de amina por mol da
dichos primercy segundo halogenuros de hidrocarbilo.

58,- Un ﬁrocedimiento segin la reivindica=-
cién 12, en el qus el peso molscular de la pafteVQe hi
drocarbilo del halogenuro de hidrocarbilo des altorbgso
molecular es de desde 2,600 a 3,800, 3;

62,- Un procedimiento segin la reivindica~
cidn 5&, en el que el segundo halogenuro de hidrocar-
bilo de alto peso molecular es un halogenuro de hidro
carbilo que tiene un pesc molscular promedio en n¥mero,
en ls porcién de hidrocarbilo, de 2.700, y en ol que
dicho halogenuro de hidrocarbilo de bajo peso molecu-
lar es un cloruro de hidrocarbilo que tiene un peso mo
lecular promedio en numero en la porcién de hidrocar-

bilo, de 530.

78.- Un procedimiento segin la reivindica-

&
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ciéﬁ 12, en el que la temperatura de dicho contacto
se mantiene entre aproximadamente 1002C y 2252C du-
rente un per{odo de 1 a 24 horas.
8g,- Un‘proéedﬁmiento segin la reivin-

dicacién 18, en el que la proporcién molar entre la
amina y los halogenuros de hidrocarbilo de alto v
de bajo peso molecular estd en el intervalo de 0,5 a
10 moles de amina por mol de halogenuro de hidrocar-
bilo.

7 98,~ Un procedimiento segin la reivin-
dicacién 12, en el que dichas hidrocerbilaminas de

alto y de bajo peso molecular estdn presentes en la

mezclg final en una cantidad de desde 1 a 3 partes

de dicha hidrocarbilamina de bajo peso molecular por
parte en peso de dicha hidrocarbilaming de alto Peso
molecular,

102,~ Un procedimiento para preparar una
mezcla de hidrocarbilaminags de alto y de bajo peso mo-
lecular. "
& Tal y como se ha descrito en la Memoria

gue antecede y con los fines que se han especificado.
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