5e

10‘-.

70_/_.

B
i

’ Cacaadied SR

PATENTE
DE
INTRODUCCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA FPREPARACION DE ACI £ jUII‘ONAﬂVDZDO
CARBOXTLICOS AROMATICOS NITRADOS®, g favor Ue ja bo |
fiola HISPANO QUIMICA HOUGHTON, S.A., residente on BARCEIONA,

PR Zong I'rancay 61-~67.

“Firma éspa-~

MEMORIA DESCRIPTIVA

Es sbido que los fcidos sulfonamido-carbox{licos
aliffticos de ocadena large tienen efinidad con los metales
¥ que estos ﬁnidos son utilizadgs en solucién acuosa 0 en
emuls;ones de aceites minerales; Para el trabajo’de los mew= '
teles, tanto en el'trabajo por arranque de metal, por §jemplo;
para el 9mndrilado, glisado, el aterrajado o fileteado, el
torneado, 91 foesado, el aserrado y el pulido de las piezes
de trabajo; oomo en el trabajo siy srranque de metel, pPOr
ejemplo en el estirado y laminado, as; como pars el temple

por oalentamiento a sltas frecuencias, ouando para el enfriag-
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miento brusco se uwtilice agua o soluniones Qouoges . -
Sin embargo, el campo de apliocacién de esta clase
de compuestos es limitedo. Por rezdn de su constituoiﬁn; s8tas
substencias tienen propiedades tensoactivas y oledfi}asg
son pues més 0 menos convenientes oomo emulsilonsntes, ya
sea glsladamente, ya see asocladas s otras composiciones )
pars el emulsiongdo qe aceites de or;gen vegetal o gnimal§
de aceltes @iqgrales, aceites grasos; doildos grasos, grasas
lubricantes, etq: Las emulsioges de este tipo ofrecen sin
embargo varios inconvenientes, tanto desde el punto de vista
de su manipglaoidn como de sus prqpiedadeé. Esta en la razén
por la oual; para preperar estas emulsiones, es necesario
en lo posible uwtilisar agus de pooa durewa. Es sgbido que
las composiciones de estas emulsiones se moaifigan segin
lag condiciones de trabajo, Pierden ysa seas agug, ya ses acei-
+e, 1o que hgoe indispensable una verificaciln constante de
las adiciones de agua y de aceite. Sucede con frecuencia que
las emulsiones su@ren un descomposicién de mezecla con forw
mecidn de “orema, que se rompen bajo la accién de tempera~
turas demasiado gltas o que son atacadas por bgcterias; Otro
inconvenilente os la opacidad de las emulsiones, que haoe
imposible la observacidn de la pieza'en tragbajo durante la )
operacifn de elgboracién. Finglmente, las emulsiones usadas,
cuagndo ya son inuﬁil;zables, deben ser descompuestas en ing-
talaciones adeouadas, de conformidad oon las disposiciones
corregpondlentes a la depuracidén de las aguas residuales.
Por estas ragones se han hecho eafuerzos para poner
8 ppnto sgentes lubricantes y de enfriamiento exentos de acelw

tes, hidrosalubles y protectores contra la corrosién gl hie-

rro ¥ a les aleaclones férricaes y que seen eficaces, incluso
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en fuertes dilueiones y que no ofrezoan los inconvenientes
anteriormente deseritos de las emulsiones. Como productos
hidrosclubles de esta clase han sido propuestos algunos a
base de fedldos elquilosulfonemidomasrboxflicc. de cadena
larga 0 a base de &cidos alq?ilarilsulfonamido~oarboxilioos
de cadena larga: Sin embargo, gstos productqs no han sido
totglmente satisfactorios. Asf, por ejemplo, la accién prow
teotors contra la oorrosidén os insuficlente pera unngran
nfmero de aplicaoiones. Otras oaraoterist;oas tienen tambidn
con frecuenoig un efecto contragproducente, como ung formeg-
oién muy intensa de espums o la adherencis a las néquines.
Otros Liquidos para el trabajo de los meteles, sin oonteni-
do de aceltes, utilizados en la pnéotioa, no tienen une tenm
dencia tan pronuncisda a la formacidn de espuma, pero a@lo
tienen en ocambio wna débil accidn protectora contra la 00—
rrosidn, ’ )

Ahors bien, el solioltente de la patente ha enoon~
trado que los doidos sulfonemido-perboxflicos nitrados que
regponden a lg £8rmuls genergl I

0
" .
(50, )y (By ) (By)-Aw = (S-D-R,~CO,H), (1)

0 R3

bejo la forme de sus sales con bases minerales u orgénicas
en liquidoq g0U0808 eran muy oonven;entes como agentes que
facilitan el trabajo de los metalgs; teniendo un efeoto pro-—
teotor gontra la oorrosifn en el caso del hierro y de les
aleaciones £&rrices, asi como una aocién lubricente notable
y una débil tendencia a la formaoibn de espuma.

En lg férmuls I
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Ry R repregentan el hidrdgeno; el £ldor, el oloro; el ‘
bromo, wn resto elguilo o alooxl teniendo de 1 g 4
#tomos de oarbono, la suma de los &timos de earbono
de los dos restos Ry R no deblendo ser superior
8 ';y preferiblemente a 4,

Ar represents un resto bengeno o naftaleno,

o,

representa el hidrégeno, un resto alquilo no teniendo
nés de 4 Atomos de carbono, el resto A~ciano-etilo

o un resto hidroxislquflico teniendo de 2 a 4 &tomos

de oarbono.

R4 repregents un resto alquileno ouya cadens contiene
més de 2 y preferentemente mfs d- 4 Atomos de ocar=
bono, que puede llevar agiemés oocw sustltuyentes

grupos metilos o etilos, ¥y A
myn son cada uno iguales a 1l I3 2:
Para':fabricar los compuestos que responden g lg 28—
muls genersal I; ge condensan nitro-arilo-sulfocloruros que

regpondan a la £8rmals II

(05 ), (Ry ) (Ry J=hrm=50,,C1 (I1)

en la oual_Rl, Re, Ar y m tienen los significedos enterior—
mente indiocados, en presencia de aceptadores de &cidos, oon

aminofoidos slifAticos que respondsn a la férmuls IIT
Ry-NH-R,~CO0H (III)

enula ousl Ry ¥ Ry tienen los signifiocados indicedos ente-
riormente. Lg reaccidén puede efeotuarse en solucidn aouose
omen un disolvente inerte. En soluoidn acuosa, se opera gew

neralmente o ‘temperaturas de aproximadsmente 02 g 5090, m&s
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ventajosamente a la temperatura ambiente o a una temperatura
ligeramente més elevada. En estas ocondiciones se- afiade el
nitro-eril~sulfocloruro despacio y por partes a la soluoibn
del eminofcidos Para completar la reaociln, resulta venta-
joso agitar lg mezcla durante. clexto-tiempo todavia, después_
de terminada la adicibn del eminodcido. De la mezcls de reaow
cibn se pusde precipiter el 4cido nitroarilosulfonamidogl-
quileno—carboxitlioo en su forma libre, regulando el pH entre
1y 3 Para aoidificar la mezcla de reaccidn, se utiligen
generalmente Sales minersles como el &cido clorhidrico, el
oido sulférico o el doido Fosférioc.

Para la formecién de las sales con los fcidos sul-
fonamido—oarboxflicos anteriormente :indioados; se pueden oon-
siderar bases minersles u orgéniocas cualesquiera, a condiaién
de que conduzoan g productos hidrosolubles. EL‘. término "hi-
drosoluble® debe entenderse aqul englobando tembién los oo~
loides, I}.os omulgoides y los suspensc?ides: Parg 1§. formaoi5n
de sales; ge pueden utilizar é.lo§lis; por eje:qlplo, 0 prefew
rentemente, bases orgénioas‘como, por ejemplo, las monodim-

y trimetilaminas, :!.BS monow=y di~ y ‘brie'bilamiz.las, la
monoisoprop.:ilamina, las mono- y dibu‘bilgminas, la 3-metoxi-
propilamina’ 1ls mono—?-etil-hexilamina, la dimetilamino=
propilam:lina, las mono~, di-~ y trie’f:anolaminas, el 3-amino--‘
propanol; la monometil—c_e'banolamina, la dimetil-e*panolamina,
la monoigopropanolamina., lg triwzisopropanolamina, 18‘, ciclo=
hexamina.’ lg Nllrmdimeti;—ciclohexamina, la.mo::tf'olina,, la
piridinag la guinoleing, lae e'tilenoq.iamina, la dietilenow
trieming, la pentawtﬁeng-hexamj:na; o también amino.éoid.os;

por ejemplo eminas grasas, que se hacen reaceionar con Sxidos
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de alguilenos gonteniendo de 2 a 4 ,éj:Omos de ocarbono, e:l;o!:

Para la formacién de szles, se pueden utilizar los
componentes en proporciones estequiom@.’aricas, ¢ bien utiligar
wo u otro de ellos en eXCeso-

~Para la preparacién de Ig.os lﬁ[quidos destinados a fa~
cilitar el -brab?jo de los meteles, de oconformidad con la pre-
gente invencixsn;'liquidos que son preferentemente soluciones
acuosas lfimpidas, pero que tembién pueqen ser eventuglmente
emulsioneg o dispersiones, se utilizan, por razones de orden
econdmico, cantidades de coadyuvantes fan pequefias ocomo sea
posible.; Una oonoentracién de coadyuvantes un poco inferior
al 10% de peso es generalmente suficiente. Una ventaja pri-
mordiel de los agentes que protegen conira la corrosién'y
faollitan el trabajo de los meteles; de oonformidad con la )
presente invenoidn, es el de poseer ung excelents efioienéia;
inclugo en pequefl‘las concentrasiones. As! es como en numerosos
cesos se obtlene, con los productos segdn la invencidn, una
accidn sufioiente'incluso en concentragiones tgn bajas como
aproximadamente 0,5% del peso.

La ooncentracidén de empleo de los nuevos agentes
proteoctores ocountra la eorrosién v que faeiliten el trabajo de
los metalgs dépende ante todo, asf como para los agentes ya
conoeidos, de la dificultad que ofrece la operacién de ela~
boracidn; De modo general, las oconoentraciones de empleo de
los nuevos ggentes estén aproximedamente comprendidas entre
0,1 y 2% del peso. En ciertos oasos espeoiales, sin embargo,
se puede quedar por debajo de estos valores o superarlos.

Los li,quidos acuosos que gontienen ggentes de oon

formidad con esta invencidn pueden ser aplicados para las ope-
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raciones ususles de elaboraoiénvde los metales, para el hief
rro y les sleaciones férrieag, somo agentes de enfriamiento,
de lubricaoiﬁy o de enjusgue, etg. Bn ouanto & las operagio
nes par9iales, puede trata?se de formapidn con arranque de
viru?as, oono 91 taladrgdo, mandr;lado, e; filsteado, 6l rosw
cado, torneado, fresado, aserrado, pulido, as{ como del treba~
jo de los metales sin arranque de virutas, como el trefilado,
lemingdo y prensado, asi como del enfriemiento brusco en el
temple. EL uso de los liguidos acuosos de conformidad oon la
presente invenoidn para el tra@ajo de los mgtales he demostra~
do aer especiglmente ventajosa; por ejemplo, en las operaoio-
nes de pulido; ya que no se producen en este oaso los agarrote~—
mientos de muelas que se observen gener.lmente cuando se ubi-
lizen coadyuvantes oleosos. Simulténesmente, los nuevos ooed~
yuventes permiten eviter la corrosifn de las piezes pulidas;
que estén de por sf especialmente sujetas a la m;sma;

Fuera de la elsborgoidn de los metales, los compues-—
tos que responden a la férmula I pueden ser igualmente utili-
zados, bajo la forma de suw sales; oomo inhibidores de 0Orro-
sién de gren efioacia en los 1lfguidos acuosos que estén en ‘
contacto oon elzhierro o las aleaoiones férricas, por 9jemplo;
en los 1fquidos de enfrismiento por sgua. Aqud tembién, de~
muestran ser aotlvos en débiles concentraciones de empleo,
‘tales como las anteriormente indicadas para su empleo oomo
agentes fgoilitadores del trabajo de los metales.

Para los Scidos gulfonamido-oarboxilicos que respon-
den g la férmile general I, es esencial que el resto alquileno
R4 tenge una longitud de cadene de por lo menos 3 Atomos de

carbono. Se uwbilizen en general oompuestos en log cuales la
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cedena alquileno del resto R, tiene aproximedemente hasta

15 &tomos de carbono, preferentemente 5 a 10 Atomos de car—

bono. Bstos quey en la posicidn R’B no llevan hidrégeno sino
un regto alqu:ulo, preferiblemente el resto metllo o eti’Lo,
son los partloulermente adecuadosie ’

Como oompuestos gque :cespgnder} g la férmulas I, uJG:L'Li-T
zebles de oonformidad con la invemiiSn, se citard por gjemplo,
el fcido o-nitro-benceno-sulfonil gj --amino-valéx-ieo, el Acido
o=nitro=-benceno—gsulfonil—N-metile- J —am:.no—valérico, el &cido
m-nitro-benoceno~sulfonil- f ~amino—~oapréico, el Acido o~nitro-
benceno~gulfonilmlwe t1l- g-amlno~oapr6ioo, el Acido m~n1'bro-
benceno-—eulfonnl—N—butil—é—amlnowaprdloo, el dcido 4~
metox:.—-znn:.tro-benceno-suli‘om_‘l.-d—ammo—valérloo, el Acido
4--metox::.-2~n1'bro~benceno-sulfonn.lw£—~am1no—capr6mo, el
4eido 3, 5~dlni'bro-4.-cloro-benceno~su_'l_f‘on11-N-metﬂ-g‘,-amlno-
caprdloo, el Acido m-n:.tro-beneeno—sulfonnl—N—metll-6 -
amlno—oc*bano—éucarboxilloo, el Acido l-nitro-naftalenow
sulfon:lwg--am:mo-caprélco, el Acido 1-nitro-naftaleno-
su.'lfonil-I\T-metll»—g—-am::.no-oaprdioo, ol écido 3,5-3initro=-
4—-f1uoro~benoeno-—su].fon11-—({ amlno-vaj_érioo, el 4cido m-
nltro-benceno~sulfon11—W-ammo-—undeoan6:Loo, el Acido nitro-
tolueno=~gulfonileNe-metil- é-am:.no-—oapréu.co s €1 4eido menitro-
benceno-gulfonil- J—ammo-butirioo, el 4cido 4-etoxime-nitro=
benceno—sulfon:.l-—Qy—ammo-valérmo, el 4cido 4~£1u0T0m2~
nitro-benoeno~sulfonil- E—ammowapr&.oo, el 4cido 3-nitro—
(1,5)~dibenceno-~gulfonil €~amn.no~oapr6100, el Acido me ‘
nitro-benceno—sulfonil~N- ﬁ ~cignowetil— ﬁ-amino-capr& loo,
el Aecido m-n;l:bro-benceno-»sulfonil-—l\l-.—ﬁ -hidroxietil-ﬁ -

aninocapndiocoi
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Una serie de ejemplos tipicos de sfntesis expondna
més olaremente la-preparacién de-los nuevos Aecidos nitrow
arilo~sulfonamida~alquileno-carbox{licos adecuados para la
preparacidn de sales. Es‘cog ejemplos tienen po.i- objeto ilusg
trar la presente invenoidn, cuyo alcanee no pueden limitexr
de ningin mogiotl Sglvo indicacién on forms explicita, las
partidas estén indicados por peso.

EJEMPIO 1

En un metraz redondo de ocuatro cuellos; provisto ’
de un agi'bador. dz'a gran veloocidad y de un 'ﬁermdmetro :;.n'berior,
ge disuelven 131,18 partes de fégcﬂ‘.do &mamino—oaprdioo, en
une goluolén acuoss formeda por 48 partes de sosa odustica
y 600 partes de sgua. Bajo‘agitaoidn in'bensa' se afiaden &
continuacidn a la solucién, por partes y en 3 hoi*as, 232;:?-
partes de m-nltro-benceno-sulfooloruro recientemente pre~
perado. Mediente la adicién gota a gota de una solugi&n
acuwose de sosa ohustica y por enfrismiento exterior, se
cuida de que ol pH de la solucidn quede continuamente entre
12,5 y 13, y de que la temperatura interior esté compren-
didae entre 25 y 302 C. Se sigue agitando a continuacidn dqu-
rante una hora y a continuacién se separa ouidadosamente
el concentrado acuoso por filtraoid{l; Se lleva a 1-2 el
PH del filtrado por medio de Scido olorhidrico concentrado.
£ 4cido m--n:j:tro-—benoeno—-sulfon:‘.‘l.»-cf-—amino caprdico se prow
clpits en‘bgnﬁes en estado oristalizado;; Se le‘separa por
fjltraoiGn, obtenidndose 280 partes del mismo, con un fn-
dloce de £oido igusl a 170,

Puede utiligerse inmediatamente este producto bruto

para la preparacidn de agentes protectores contra la corro-
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sifn y que faﬁi;iten el trabajo de los meta;es¢-Ebr-nueva
cristelizapifn en une mezcla de agua/ebancl, se obtiene ol
4cido m~nitroébenceno~eulfonil~éa;amin0~oapréico en estado
de pureza: ‘

5. Punto de fusibn: 116-1179C. o
Indice qe;@o;doxloa%culado: 177;5; engontredo? 177,0
N 3 oal@d;ado; 8,?; encontrad0818,3'
S ¢ ogloulados 10,1; encontradot 10,2.

 EIEIPIO_ 2.
10w En las condiciones de reascién andlogas e las des-

oritas en el ejemplo 1, se haoenlreaocionar 131,18 partes de
deido 1£:amin0~oaprdico con.23?;7 partes de‘m-nitro—benoen9u
~sulfocloruro. Se aflade despuds, gota a gota, en 90 minutos,
con vna temperatura inicial de 25 a 302 G, 138,7 partes de
15, sulfgto de dimetilo y 60 partes de uns solucibn de sosa al
32% (% en peso). La temperstura de la mezels sube entonoes
a 42-458C. .
Se gigue agitando: durante media hora ¥y a continuaoidn
se calienta durante otros 30 minutos g 502C. Se afiade en-
20, tonces a la megcla 200 partes de agua y se lleva a fuertg
ebullioibn durante 15 minutos. Se conduce a continuacidn,
en caliente, el pH del condensado a 1-2 por medio de &oido
clorhidrico ooncentrado; el écido_m~nitro-benceno~sulfonil
N;metil~gf;amino-oaprdico bruto ge preoipita entonces bajo
" la forma de un aceite merrén espdso, que despuds de algunes
&2 horas se endureoe dando un bloque oristalizado de naturaleze
cerosas So obtdenen asf 350 partes de un producto bruto to-
davia himedo, oon un Indice de &oido izual a 155, el cual
puede ser utilizedo directamente para la preparacién de

agentes proteotores contrg la corrosidn y que faciliten el
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trebgjo de los metales, Se obtiene en estado de pureza el
4cido mpnitro-beneeno-sulfonil—ﬂrmstilw-f;emino-capréioo poxr
reoristalizaciép en agus/etanol.
Punto de fusibni  82-849C )
Indice de.écidg: ggloulado= 176; enoontrado: 170
N 3 caloulados 8?5; encontrados 834
S & oalduladot 9,7; encontrados: 9,7
EJEMETO '3-".

Del modo descrito en el ejemplo l, se condensan
13, 18 partes de &cido (~amino—ocapréico con 232,7 partes de
m-nitrobenceno—~gulfocloruro. Seguidamente, en las oopdioiones
de reqocisn anélOgas a las descritas en el ejemplo 2, se al-
coila sobre ol Atomo Qe nitrédgeno el producto de condensa—
cién por medio de 169,5 partes de sulfato de dietilo. Dese—
pués de la acidificacién y del alslamiento como ha sido des—
erito detalladamente en el ejemplo 2, se obtienen 350 partes
de &cido m»niﬁro-benceno-sulfonil—N;etil7-5;amino—capu6ioo
oon un fndice de Acido igual a 150 bruto, que se presemta bajo
forma de aoceite y que es utilizado directemente para la pre-
paracién de agentes protectores oontra la ocorrosidn ¥y que fa~
oilitan e; trabajo de los metales.
EJEMPIO 4 , B

Del modo descrito en el ejemplo 1, se hacen reaooio~
nar 131,18 partes de deido éE—ammno-oapréieo oon 232,7 pertes
de o-mixrodbenceno—sulfoolorurq: Despu&s del tratemiento y
del aislguiento, se obtienen 300 partes de doido o-nitrobenoew
no~sulfonil~ég;amino~capr6ico con un fndice de 4cido igual a
170 y ouyo jratamiento ulterior se efectua directamentes
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ETENPIO 5. .

En las condieiones dd reaccidn anélogas o las indim
cadas en el ejemplo 1, se hacen regocionar 131,1 partes de
éc1do<f;am1n0uoaprdloo con 251,6 partes de 4-metoxi=2-nitro-
~bencenc=gulfooloruro rec1en¢§mente preparado. Despuds del
tratamiento v del aislamiento, (del m:i.smo modo que en el ojems
plo 2), ge obtienen 320 partes de Acido 4~metoxi-2e-nitro-
~benceno~eulfon11—-é;amino-oapr61oo, con un indice de 4oido
igual a 147 y que puede ser tratado directamente ocon el fin
de obtener proteotores contra la oorrogién y para facilitar
el trabajo de los metales.

EJEMPIO 6.

En yp aparato como el desorito en el ejemplo 1, se
disuelven 201;3 partes de Zcido Wamino~undecanbico en una
solucién aouosa glcohdlica preparada partiendo de 48 partes
de sosa ofustica, 500 partes de agua y 100 partes de pro—
panol~2. Bajo agmtacmén 1ntensa, se introducen en la solus=
¢idn por partes, en 4 horas, 232, 7 pertes de m-nitro~benocenos
sulfooloruro'reoientemente preparado. Del modo descrito en
ellejemplo 1, se ouida de man?ener el pH dg la megela entre
12,5-13, por adioidn continua, gota a gota, de una solucifn
acuosa ooncentrada de sosa céustioa y lg temperatura inte-
rior en 25-308C por enfriamiento exterior. Se aglta durante
ung hors todamia} ge elimina el propancl-? por‘destilaoidn
bajo presién reducida a la temperstura de 408C, se filtra
cuidadosamente y se preoipita’del filtrado, por medio de
docido olorhidrico ooncentrado, a un pH de 1-2, el feido
m~nitro~benoeno~sulfonil—bu—amino~updecanéico. Se obtienen

ss{ 360 partes de un producto bruto, con un {ndice de foido
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igual a 1:351: Por recristal:i:zaoi&n.es'una mezcle de agua ¥y
etanol, se obtiene un estado puro el feido m—n_ﬁ.tro—‘bencenou
sulfonileWhanino-undecendico (punto de fusién: 112-1138C)
bajo forma oris:balizada. '

5e Indice de é,oido: oalculados 145; enocontrado: 140/142.
EJ EMPLO ;:

Bn oondiciones de resccidn andloges a las desori-

tas en el ejemplo 1, se condensan 48 partes de Acido E-—-em:i.no-
caprdico oon 100 partes de 3,5-dinitro~4~oloro-benceno~ ,
sulfocloruro—L. Despuds del tratamiento y del aislamien'bo;

se obtienen 110 partes de -ficido '3, 5—dinitro-4~cloro-benoenow
sulfoz}il~£ ~amino:-oapr6ico, con un Andice de foido igual

a 130, las cuales, despuls de neutralizacién por bases,

10.

pueden ser gpliocadas directamente para los fines de ubi-

15, lizacién indic':ados; Por recristalizacidn en wna mezela de
agua y etenol, se aisla al estado puro el &cido 3,5-dinitro-
4~cloro-benceno=gulfonil- E—amino-oapréioo (punto de fu~
sién: 1748C, oon descomposicidn simulténea).

Indice de Zoido: caloulado: 141,5; encontrado: 138/139.
20, BIEMPIO_ 8. N
En oondiciones de reacfidn anfloges a las desorim
tas en el ejemplo 1, se hacen reaocipl}ar 48 partes de foido
é’-amino-oapndido con 100 partes de 3,5-dinitro=4=0lorom
b‘e;lceno-"-:?ulfoolomro-(l); Dol mismo modo que en el ejemplo

25, 2, se alooila‘a,oontinuacidn sobre el &tomo de nitrdgeno
por medio de 46,2 partes de sulfato de dimetilo y de 20
partes de lejfa de sosa 91'32% (% de peso). Despuds del tra-
temiento y del aislam?'.ento, se ob’a:i.enen aproximad emente

120 partes de foido 3,5-dinitro~4=cloro~benceno-gulfonilwll-
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metilnéi—qminoQOapréico con un fndice de fcido igual a 125.
Se aisla el #eido 3,5~dinitro~4~cloro~benceno-sulfoniluN;
metil~éEFamino—caprdigp puro por reoristalizaciln en una
mezcla de agua y de etanol (Puntg de fusibn: 788C).

Indice de &cidos cglculado ¢ 136;8; encontrado: 134/1352
EJEMPIO 9.

- En las condiciones de reacoidn endloges e les des=
critas en el ejemplo 1, se hacen reacaionar 48 partes de foi~
do ~{E~amino—oapndico con 90,2 pertes del cloruro del foido
5-nitro~naftaleno~1—sulfdnigo. Se algoile a continuacién
sobre el éiomg de nitrdgeno, en oondiciones pareoidas a las
del ejemplo 2, por medio de 46;2 partes de sulfato de dime~
tilo y de 20 partes de lejfa de sosa ai 32% (% de DPeso).
Despuds de la filtracién y de la aocidificacibn del produoto
de condensaocidn haste un pH = 1-2 por medio de 4cido clorw
hidrico concentrado, se obtienen aproximadamente 85 partes
del éoidg 5~nitro~naftaleno—(l)—sulfonil—NLmetil-é;-amino—
caprdico, oon un fndicd de Acido igual a 130. Despuds de la
neuﬁralizaoi6n por distintas bases, el producto bruto es
utilizable direotamente como agente protector contra la
corrosién y para faciliter el trebajo de los metales.

Los oompuestos de conformldad ocon lg presente inven-
omdn, utilizados en lfguidos acuosos, tienen un muy buen
poder de protescidn contra la corrosidn para el hierro y
las aleaciones f8rricas, una notable sooidn lubricente y
una muy dé?il tendencia a la formaoiGn de espume. Hecho
inesperado, esto es ocierto incluso en ol caso de p?oduotos
a base qe-écidos amino~carboxflicos de cadenslargs, por

ejemplo, el m~nitro~benceno~sulfonil~VV~amino-undeoandioo;.
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La accidn ventajosa de los presentes productos )
desde los puntos de vista de protecoidn contra la corrosi&n;
del efecto lubriaente y de la tenden9ia a la formacidn de
espuma se haoe evidenie, por ejemplo, si se hace la compara~—
cidn oon un producto comercial a base de un Goido sulfonami-~
docarboxflico alifftico de cadena larga.

La superloridad de los productos de conformidad
oon lg invenoidn se confirma igualmente en relacidn oonllos
compuestos que tengan une estrustura segin la férmuls I,
pero en iog cuales el resto alquileno 34 tiene menos de 3
£tomos de osrbonc.

Lag ventajas que ofrecen los productos de la invens
cidn en relaoidn oon los compuestos que acaban de ser olta-~
dos y en relaoidn con los fcidos sulfonamido-cerboxflicos alim
féticos de oadens larga, bien sonccidos en el oomercio; 1w
salten claramente de los resultados de los estudios reunidos
en las tablas que siguen. La oomparaoiSn de los valores rew
ferentes a la acoidn lubricante por dos sales de Aoidos
sulfongmidomearbox{licos arométicos teniendo una estructura

enéloge y que sélo se diferencian por la presencia de grupos

‘nitro en el nfcleo aromitico de wno de ellos, por ejemplo,

el Aeido benceno—sulfonil~thetilwif—amino~oapréioo (compues«—
to 2) y ol Hoido mrnitFOubenceno~sulfonil—thetil-&-amino-
capréioo (compuesto 5), indicen la ventaja sorprendente que
ofrecen sdemfs, desde el punto de vista de la accién lubri-
cantey los oompuestos oontepiendo_grupos nitro.

En estos estudios, la accidn de proteceidn contres
la corrosidn de los distintos prgductos ha sido estimads

-I) segfn la prueba de Herbert, oon virutas de acero
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sobre una placa de fundicién gris (ofie "IP-Stenderds . for
Petroleum and its Produots"; IP 125/55 (m) ¥y
II) segfn el mismo método de prueha pero con virutas
de fundicidn gris (GG 22) sob;e plaoes de acero. Para el og—
5; tudio de la aocidn Jubricante, he sido uﬁiligada une balan-
za de medicidn de la sbrasidn segﬁn Reiohert, la superfioie
sometida a la gbrasién "PM estando medida en mn® y la presién
de contacto espeoffics en kg/bm?; La'fonmaci6n de espuma es
estimada segin lg normg DIN N2 53902, o la temperaturas de
10, 252C. _ _
La estimacidén de lsg prgteooién‘oontra la corrosidén

segin los dos métodos utilizados, I y II, se hace segln la

escala de notacidn siguiente:

Nots, Proteooidn contre la corrosin
15; oleele muy buena
e (+) buena
dde guficiente
- exigtente pero no sufilciente
e (). casi nulg
20 o nulg

Pore las pruebas entran en juego los compuestos
siguientess
Compuesto 1
. Sal de ?rietanolamonio v de Acidos glquil-gulfona~
23 mido-oarboxilioos, teniendo como promedio 16 Atomos de car—
bono en el resto alquilo (sustencia de comparecidn ).
Compuesto 2

Sal de trietanolgmonio del fcido benceno-sulfonilmlN—
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metﬂln(cuammof-oaprdioo (sustencia de comperacién).
Compueato 3
Sal de trietanolemonio del &0ido m-nitro-bencenow
sulfonil-N-metil~ £~amino-a.e_é’cioo
Compuesto 4
Sal de trietenolamonio del £oido m—nitro-benceno—siul-
:t‘on:ll-@( —anino=butirico.
Compuesto 5
Sal de trietanolamonio del 4oildo m-nitro-bencenoge
~gulfoniletemetil- X—-amino-c aprdico.
Compuesto 6 ‘
Sel de frietenolamonio del Hcido o-nitro~bencenow
sulfonileN-metile él-amino-eaprdioo;;
Compuesto 7
Sal de trietanolamonio del Acido o-nitro-benceno—
gulfonil-=Negtile 6 ~amino=capréico.
Compuesto 8 _
Sel de trietanolamonio del foido 4-metoxi-2-nitro-
benceno-sulfonile- E’-—amino-capnd_ico;
Compuesto 9 ' .
Sal de trietanolamonio del ifoido 3,5-dindtro=d-olo-

robenceno~gulfonil—N-metil=- f ~amino~ogprdico.
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TABLA
. Joncen ’
| 4100184 PROTECCION CONTRA LA CORROSION ACCION LUBRTCANTE | TENDENGIA
Ne lde la iru de rutas de arse g A LA FOR=
del | solu~ acero/pla= fundicidn/ de reoorrido en | MACION DE
oon | cidn oa de fune Ylace de pgue de manantial ESPUNA
gueQ %?u(ma dicidn 20exro —
0 e de
peso) lAgua | Agua|Agus Agus Agus | Adus | Abresién|Presién
de maide |gblande ide gblen 2 de con
nan-- | dure |dade,nanendure |dede’] (mm®) | faoto
tialy| za  |346 lalyze | 3;6 = especi~
dure—| fran| 5,49 dure~fran | 5,48 fics ,
za |Besa 4 za |cesa : (kg/cm=)
fren- 182 fren (189
gesa . gegs
369 368 N
i R L el G e e R 100 |muy fuerte
3,0 Mk | el "
1 (2,0 {b(4)] b |4
1,0 (b= | e |4
0, 5 — e 32,2 93 n
550 bbb | | | 23 131 débil
3,0 bt |k  -!-+4 I 2 2 R EK] 32 | 94 ¥
2 12,0 b LR L (4] () "
1,0 b | B fadd 32 94 n.
035  l==m= | b | db 0
550 30 100 "
3,0 ORI, (N — "
1;0 —_— n
Q35 U B u
550 bbb | b Lk A | b | b 23,0 | 130 K
1350 [ R P | | ')
41250 JRRE Db L o | | 4 "
1,0 ek ] e | e | 31,6 95 "
0,5 1
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TABLA (Continuaoidn)

Congen |
” trgoion | PROTEOCION CONTRA L& CORROSTION | ACCGION LUBRICANTE JTngngg%j
de la .
del {golu=~ {I) Virutas de {II) Virutas de Carga 1500 g/100 MACION D
oon |oidn acero/plam fundicién/ |m de recorrido en ESPUMA
pueg| aguosa ca de fun~ Place de ague de menantigl
%0 "1 (% de dicidén acero
Peso) .
Agua |Agua |Agug Agua [Agus Abresiln|Presidn
de |de |ablan de |de |ablan o de oone-
me~ |dure|dada me— |dure|deds | (mm~) tacto
nen~ize  |3;6~ nanw=iza ~ |3p6- egpeci—
tial{fran 5,48 tiglfrani5y42 fica 5
dure |cess dure |oesa (kg/cn<)
za |182 ze |18
fran fran
cess, gess,
——1362 362 :
5,0 bt Jdbb [debb | b R 10,5 203 aébil
D 13,00 R [ L e e "
5 12,0 bbb b (R | bt (b (44
1,0 bbb [ b | g e [ 22,8 132 "
0,5 [t () lohat (ob )bl ) f
CAVI £ SR L PR R KR T ¥ 1842 165 "
30 [ B [ L (b [442 n
6 (200 [ [ b | ()b () (4) n
1,0 4 [ LR e [ 4 (4) i
035 - e ()4 "
550 [ [ [ | e (s 17,2 175 "
B TSR oS LY R OV PV PP ' "
7 | 2,0 Lo RN S X XA U XN R "
1,0 |44+ Hbb bt "
: 045 el e "
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TABLA (Continuaeidn)

1 Conpen i i '
- tracidn PROTECCION CONTRA LA CORROSION : AGCION LUBRICANTE ﬁEﬁEggIAl
de la S . ’
del igolu~ | I) Viruwbes de LI) Virutes de Carga 1500 g/100 MAGION DE
oom |eidn acero/Tlax fundicidn/ |m de reoorrido en ESPUMA
pues | aguosa cg de fun~ place de ague de manantial
to | (% d§ dicién acero
peso : et
Agual-‘\@ua Agua | bgua Agua |Agua | Abrasidén [Presibn
de ide leblan/ de |[de (eblan > de con=
me- |dure|deda| me~|durg(deda” [ (mm®)  |tacto
nen=1ze ~ |3j6~ | nan-ize ~ |3;6= especi-
tialyfrani5,42 | tial,8ren (5,48 fice ,
dure jcesa dure cesea (kg/om=)
za (L84 za |188
fren fran
vesa vesg
369 _.laee
5,0  [dbd (bbb bbb [dde [H- [44(4) | 16,2 185 débil
3,0 [ddd (R [ e (e (- "
8 2,0 |4+ P | | e "
1,0 |44t [HEE (44 "
0,5 | e—w b |deb(4) n
CT IR R WA KX NI KE WAy (CXTA EREAR XX 17,6 170 "
300 bbb R ek | k() ()b "
19 12,0 [ B R [ e (4) "
1,0 (R [ n
095 — "‘"l'(‘l")““'("') } 1 .
REIVINDICACIONES
. ~ Desorito el objeto del presen{e invento se de~
claran como no divulgadas ni practicadas en Espefia lag
siguientes reivindicaciones.
54 l;'.-f Procedimiento pars la preparacibn de feidos

gulfonamido oarboxilicos arométicos nitrados, de lg £ér-

mulg general I

?
H
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(N0,), (R ) (R, )-de - (%-1‘\1—124--002}1)11 (1)
0 R3
en la cusl ) ‘ , '

By ¥ R, son el hidrdgeno, el fluor, el oloro, el bromo o
e resto alquilo o elcoxi beniendo de 1 a 4 &tomos
de oarbono, no debiendo ger superior a 7 la suna,
de los &tomos de carbono en los restos Ry ¥ Ry

Ar es un resto bencénico o naftaldénico

=0}

es el hidrégeno, un resto alquilo no teniendo méa
de 4 &tomos de carbono, el resto ,B-ciano-etilo
o un resto hidroxiglquilo teniendo de 2 a 4 &tomos
de oarbono. ]
R4_ es un resto alquileno cuya oadene contiene de 2 a
15 &tomos de carbén y que puede ademis llevar oomo
substituyentes wno o vaerios grupos mgtilo o} etilo', y
myn representan cada uno el nfémero 1 4 2,
asf como lag gales de estos compuestos oon bases mineraleg
u orgénicos, que partioularmente en la ooncentracibn de 0,1
a 2% de peso constituyen agentes lfquidos acuosos aptos para
faoif!.ita;r' el trabajo de los metales y para impedir la corro-
gidn, y nés espeolelmente pera el trabejo del hierro y de las
gleaciones férricas, ocon o sin arranque de metal, Saracterizedo
en su realizecidn porque se condensan nitro-arilo-sulfoslory~

r0s gue responden g lg férmula IT

(¥0,),, (By ) (Bp)~Ar=50,,01 (1)

en la cual Ry, R2, Ar y m tienen los significados anterior-
mente indicados; en presencia de aceptadores de Acidos, oon

aminofecidos aliffticos que responden g lg férmuls III
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~NH-R .~ IIT
Ry NH R,~COOH (I11)

en 18', cual R3 ¥y R 4 tienen los signifiocados indicados an’cerigzv
mente, operando & temperaturas de gproximadamente 02 g 502C,
siguidndose la preoipitacién del &cido nitroarilosulfonamido=
alqui}eno-oarbomﬂico en su forms libre, regulsndo el pH enire
1y 3, y forméndose las sales de los‘écidos oitados por reac-
0ién con bases minerales u orginicas, a condicidn de que 00N
duzean a producthos hidrosolubles.

2= Procedimiento perafla preparacién de 4eidos sulfo-
ngmido ocarboxdlicos aromdticos nitradosi

Segin se deseribe y reivindica en lg presente memo-
rig descriptiva que consta de 22 piginas foliadas y esorifa;a

a méquing por una sola de sus carase

Firmado: YOSE L. MORA

mpCe
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