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MEMORIA DESCRIPIIVA

Esta invencién se refiere a la preparacién y uso de

nuevos compuestos que son adecuados, ya sea s0los o en mez-
cla con otros compuestos, como aditivos con diversas utili-
dades para combustibles hidrocarbiricos l{quidos, especial-
mente gasolina, otros aceites, especialmente aceites lubri-

cantes, y otros lubricantes. = = = = = = = ¢ =« = 0@ - - - - -

Los aditivos preparados y utilizados segin la in-
vencién tienen propiedades detergentes y son particularmen-
te dtiles en las aplicaciones de automocién, tales como en
los motores de combustién interna. Desde luego, se hallan
disponibles otros aditives detergentes para combustibles pe
ro en general tienen una o mds deficiencias, tales como la
necesidad de usarlos a concentraciones muy altas, por ejem-
plo del orden de 4.000 ppm. Cuando estos aditivos se utili-
zan a las dosis de tratamiento reveladas aqu{ para los adi-
tivos preparados y utilizados segiin la invencién sus carac-

ter{sticas de trabajo son insuficientes. = = = = =~ « = = =« &

Un combustible para automéviles, por ejemplo, debe

tener ciertas propiedades deseables. Tales propiedades inclu

yen: detergencia de los carburadores, que limpiard y manten-

dré la limpieza del, carburador y del resto del sistema de ad

migién de combustible, como las vdlvulas y las lumbreras, y

que reducird el aumento de las necesidades de octanos de un
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motor de combustién interna por reduccién de la acumulacién
de depbsitos en la cdmara de combustién; mantenimiento de un
bajo nivel de emisiones de gases de escape con hidrocarburos
¥y monéxido de carbono, evitando el uso de aditivos que con-
tienen fésforo; eficacia en la inhibicién de la formacién

de depdsitos en las v4lvulas de admisién, ademds de la efica
cia de los detergentes de los carburadores; control del ensu
ciado de las bujfas para mantener las bujlas relativamente
limpias y libres de dep6sitos; y otras propiedades deseables,
tales como proteccién contra la oxidacién y la corrosién,
propiedades de desmulsibilidad del agua y propiedades de an-
tihielo, = = = = = = = - d - - - - - - - - o - - - -

Los inventores han hallado ahora oue los aditivos
que comprenden ciertos aductos de poliisopropil- o poliisobu
tilfenol/epiclorhidrina/amina pueden conferir a los combusti
bles un balance deseable de tales propiedades, utilizdndolos
a concentraciones relativamente bajas y por ello a wn coste

relativamente bajo, = = = = = = = ¢ = - - o - oo - - -

La invencidn provee a la preparacién y uso de un
aducto de poliisopropil- o poliisobutilfenol/epiclorhidri—
na/aming, como se define posteriormente. Los éductos prepara
dos y utilizados segin la invencién son unos productos capa~
ces de ser producidos por la reaccién de alquilfenoles, epi-
clorhidrina y poliaminas. Los entendidos en la técnica com-
prenderdn due el producto de esta reaceidn de aducecién incluj

r4 usualmente una mezcla de compuestos y esta invencién se
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extiende a la preparacidén y uso de tal mezcla y de cualquier

parte de tal mezcla, por ejemplo a los aductos individuales

que pueden hallarse presentes en tal mezcla. Tales productos

individuales incluyen, por ejemplo, compuestos de las férmu-

5 las siguientes: = « = =~ = = = ¢ - = - m - e - - e - .- oo
OH OH
3H20HCH2(NHCH2<)H2 )nNHCHzCH‘iHQ
0 0
/ \
Ry By
y
OH
R,0CH,CHCH,,
N(CHchgNH)nH
RzocHzcl:HCH2
OH
En tal reaccién de aductos puede tener lugar una
alquilacién de la amina en cualesquiera de los puntos de ni
trégeno disponibles y, a medida que aumente el valor de n,
la mezcla de productos serd mds compleja. Los aductos prefe-
10. ridos son los capaces de ser producidos por una reacecién tal

que proporcione wn producto en el que n sez un entero de 1 a

5. En las anteriores férmulas, R, representa un anillo bencé

nico poliisopropil- o poliisobutilsubstituido.

El componente poliisobutilo (PIB) o poliisopropilo

A sar 1 e
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puede tener un pesc molecular medio numérico (Mn) de 500 a

2.000 y preferentemente de 600 a 1.500, = = = = w = = = =« =

Més preferentemente el aducto es un aducto de po-—
liisobutilfenol/epiclorhidrina/etilendiamina que incluye com

puestos de la siguiente fiomula: =~ = = = = = = = = o = ~ «

OH OH

| |

1 ‘ (:;:]//R1

en la cual R es un grupo poliisobutilo y R1 es R o hidrdgeno.

R

El substituyente R puede derivarse de un poliisobuteao sumi-
nistrado por Amoco gque tiene la designacién comercial H35 y

un peso molecular medio numérico de unos 670. Tal grupo poli
isobuteno o poliisobutilo derivado del mismo puede denominar

se, en la presente memoria, "PIByygte = = ===~ - - -

-

En una realigzacién de la invencidn se proﬁee a la
preparacién y uso de composiciones aditivas gue contienen los
aductos anteriormente descritos. Tales composiciones son nor
malmente composiciones aditivas multifuncionales 1fgquidas pa
ra la adicifn a una gasolina plomada, con bajo contenido de
plomo o no plomada, es decir a un combustible hidroecarbirico
destilado que comprende una proporcidén principal de un com-
bustible bdsico hidrocarbirico que destila dentro de la gama

de destilacidn de las gasolinas. Estos aditivos pueden propor
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cionar, incluso a dosis de uso relativamente bajas, inferio
fres a 4.000 ppm, detergencia del carburador, del sistemsz de

admisidn y de la cémara de combustidn, inhibicidn de la oxi
dacién y buenas propiedades de manipulacién en un grado ma-

yor que el que se halla frecuentemente con muchos detergen-

tes multifuncionales para carburadores, del tipo fosfato al-
quilaménico o succinimida poliolefinica. Se ecté observando

que se necesitan mejores caracteristicas de trabajo debido,

en parte, al advenimiento de dispositivos de control de emi

siones que deben permanecer libres de depésitos si los nue-~

vos automdéviles deben cumplir las normas =PA sobra'eQisio~

nes para 50.000 millas, tal como lo requieren los orgsnisros

competentaes de algin pafs, como Estados Unidos. = = = = — -

A los efectos oportunos se sefizlan las siguientes
equivalencias aproximadas entre las unidades anglosajonas
de medida, utilizadas en la presente, y las unidadeé-métrim
cas: 1 milla = 1.600 m; 1 libra (lbs) = 0,453 kg; 1 barril
(bbls) = 159 1; oF = (2C-32) x 0,55; 1 pie iibra = 1,35 ju—

liog, = = = @ = 6 0 - = - - - e e am oem e e e e am . e e e

Los combustibles tratados pueden comprender un com
bustible bdsico hidrocarbirico que destila dentro de la gaza
de destilacidn de las gasolinas y de 20 a 600 ppm, prefercn—

temente de 60 a 400 ppm, de los aductos definidos anterior-

Mente., = = = - = = = = - - . . e D m - e - - - - -

Un método de preparar los aductos segin la inven-

cidén se ilustra por medio de la siguiente reaccidn: = - - -

C———p
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a)

b)

c)

OH

Se alquiliza fenol con poliisobuteno, es de-~
cir poliisobutileno, de Mn ~ 670 (Amcco H35)

utilizando un catalizador Acid0. = = = = = « «

El poliisobutilfenol se convierte en el fend-
xido sbédico utilizando hidréxido séddico y en-

tonces se hace reaccionar con epiclorhidrina.

Dos moles del aducto de epiclorhidrina se ha-
cen reaccionar con etilendiamina para formar
la mezcla deseads de productos, que incluye el

compuesto ilustrado a continuacidn:r -----

- 1) NaOH

’ 7\
PIByy5 + @ catalizador 4cido, PIBH35-@—0H 2) CLCH,CH—CH,

; & /A
PIBH35' OCH2CH-—CH2 + 1/2 NHQCHECH2NH?
R 1

R1
3) - NaCl

e
»

OH 0H

PIByys —@- OCH ,CHCH ,NHCH ,CH NHCH,CECH, 0 —@- PIBy 5

R1 R1

(El producto preferido, preparado y utilizado segin esta in-

vencién, en que R, es PIBH35 SH)e === - 0 0 mm oo

Los inventores consideran que un aducto de poliiso
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butilfenol/epiclorhidrina/poliamina, preparade y utilizado sg
gUn la invencién, en el que el componente poliiscbutenc tie-
ne un peso molecular de 500-2.000 y una poliamina del tipo
etilendiamina o dietilentriamina producen un balance preferi
?o de propiedades ﬁor lo que se refiere a detergencia, inhi-

bicién de la oxidacién y manipulacidn, = = = = = = = = « =

La Tabla I presenta datos que comparan el aducto
preferido, preparado y utilizado segiin la invancién, con el
Chevron F-310 (se considera que el componente esencial del

Chevron F-310 es una polibutenamina). Los resultados indican

la reduccidén porcentual de los depésitos con respecto = la

Zasolina no tratad@fy demuestran que el aducto preferido me-—
jora grandemente e??comportamiento de la gasolina no tratada
¥y proporciona un comportamiento comparable al F-310, a una

dosis de tratamiento'muy reducida,. = = = = = = @ = - « - -

- -
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Las composiciones aditivas preparadss y utilizadas
segtin la invencidn pueden contener otros aditivos; por ejem-
plo, las composiciones pueden contener aductos oreparados y
utilizados segin la invencién en mezcla con un poliisobuten
fenol. Tales fenoles son similares al componente poliisobu~-
tenfenol deserito previamente para algunos de los aductos de
amina. Asf, el poliisobutenfenol puede prepararse por rmedio
del método descrito aqui en la Parte A del Ejemplo 1. Los po

liisobutenfenoles preferidos tienen un peso molecular medio

numérico de unosg 500 a 33000 ¥y preferentemente de 500 a 1.500.

El aditivo de aducto de poliiscbutenfenol/amina pue
de utilizarse en combustibles hidrocarbiricos destiiédos, par
ticularmente los que tienen una cantidad principal de un conm
bustible bisico hidrocarbirico que destila en la géma de des
tilacién de las gasolinas, a dosis de 20 a 300 ppa (partes
por millén sobre una base en peso de gasolina) del édﬁéto de
amina mezclado con de.100 a 650 ppm del poliisobutenfenol.
Las cantidades preferidas son de 60 a 100 ppm del aducto de
amina y de 200 a 300 ppm del poliisobutenfenol. Esto cérreS*
ponde, por 1.000 barriles de gasolina, a 5-75 libras del
aducto de amina mezclado con 25-162,5 libras de un poliisobu
tenfenol. Las cantidades preferidas son de 15 a 25 libras |
del adgcto de amina y de 50 a 75 librags del poliisobutenfenol

por 1.000 barriles de gasoling. = = = = = = = = = = = = « -~

Asf las dosis totales de tratamiente de la mezcla
aditiva pueden oscilar entre 120 y 950 ppm y preferentemente

entre 260 y 400 ppill. = = = = = = = - = = = -« - - - - - -

MR T T e s WIS TRATNE
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En la Tabla II que sigue se indican datos de com-—
_portamiento de las mezclas del aducto de smina y de poliiso

butenfenol,. = = = =« = ¢ = o« - - w - - o - .- -
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Como puede verse en la Tabla II, la mezcla del aduc
to de amina y del poliisobutenfenol puede compararse muy fa-

vorablemente con el producto de aducto de amina per se y con

el Chevron F-310. También debe observarse de la Tabla II gue

r——

el Chevron F-310 se utiliza a una dosis mucho mds alte {1.000
libras por mil barriles de gasolina) de lo que sucede con el
aducto de amina 0 con la mezcla del aducto de amina y el po-

liisobutenfenol. = = = = = = © = = « - = = = - @ o o - - -

El componente poliisobutenfenol de la mezcla aditi
va descrita aquf ofrece Ventajas econdémicas por descenso de
los costes de tratamiento de la gasolina, al tiempo cque con-—
fiere propiedades beneficiosas a la gasolina. El fendl:sirve
para reducir el depbsito porcentual en el Ensayo enﬂel siste

ma de admisién y en el vehiculo en gue se utiliza finalmente.

Los aductos y las composiciones de aductos, es de-
cir las composiciones de aducto/poliisobutenfenol, ?repara~
das y utilizadas segin la invencidén, pueden utilizarse -como
inhibidores de oxidacidén y como dispersantes exentos de ceni

za3, para el uso en aceites lubricantes. Una ventaja de los

e

aditivos preparados y utilizados sezuin la invenciédn es oue

30n no idnicos y que pueden proporcionar un altc grado ae inni

>

oicién de la oxidacidn. Los inhibidores idénicos de oxidacién,
tales como las sales de 4cido carboxflico y fosfdérico, pue—
den agrgvar el problems de los depdsitos en el sistema de ad

Misidn., = = = = = = ¢ - 4 . - - - e - .- .- - - e -

Asf, se proporcionan composiciones lubricantes o

CTRARS S0k g AT A AR 1 T ) Y AT TP (g e g, 9
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combustibles que pueden comprender un lubricante naitural ©
sintético o un combustible hidrocarbirico cue tiene disuelto
en el mismo aductos o composiciones de zductoz preparados y

utilizados segin la invencidn. = = = = = = = = = = = - ~ ~ -

Ademds, se proporcionan por medio de la invencidn,
composiciones lubricantes o combustibles gque comprenden un
concentrado de los aductos o composiciones de aductos. Prele
rentemente, la cantidad de zducto o de composicida de aduvcto

es de 10% a 60% en peso del concentradt. = = - = = = = = =

Las composiciones combustibles vpueden tamuidn ccn

tener uno o mds de los siguientes aditivos convencicnales 1o

ra combustibles: = = = = = = = = = = « - - - - e e - e -

Agentes antidetonantes,
Aceleradores del encendido,
lejoradores de la combustidn,
Mejoradores de la potencia,
Facilitadores del arrancue en frio,
Inhivbidores del autoencendido,
Antioxidantes,

Inhibidores de las gomsas,
Inhibidores de la corrosidn,
Inhibidores de los lodos,
Zstabiiizanties del color,
ﬁetergentes,

Nesactivzadores de metales,

LIstacilizantes,

istavilizantes a altas temperaturas,

TSNP SPS NP Y

e e iy R T
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Dispersantes,

Estabilizantes a base de plomo tetraetilo,
Estabilizantes de carbonilos metélicos,
Agentes superficialmente activos,
Modificadores o impedidores de depésitos,
Inhibidores de barnices,

Lubricantes de la parte superior del c¢ilindro,
Zliminadores de la suciedad,

Agentes que permiten disminuir el aumento de las nece
sidades de octanos,

Inhibidores del encendido superficial,
Innibidores del ensuciado de las bujias,
Colorantes, '
Innibidores de la espuma,

Mejoradores de la solubilidad de vblatilidad,
Inhibidores del olor,

Agentes ocultantes del olor,

Agentes anticongelantes,

Agentes decolorantes,

Odorantes

Marcadores de identificacién,
Disminuidores del punto de congelacidn,

Supresores de la inflamabilidad.

La invencién se describiri shora méds particular-
mente en los siguientes ejemples que se dan sdlo con fines

de 1lustracifn. = = = = = = =« - - - - - - - - - - o~

La Tabla III presenta datos que demuestran la capa

« e eraep wn TR o
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cidad del producto preferido, preparade y utilizado segin la
presente invencidn, para controlar el awnento de las necesi-
dades de nimero de octanos de un motor. Aungue el mecanismd
de su actividad no esti firmemente establecido, presumible-
mente el aditivo actda impidiendo la acumulacién de depdsi-

tos en la cémare de combustidn. = = = = = = « « - = = - - -

TABLA TIIL

AUNENTO DE LAS NECESIDADES DEL NUNERC DE CCTANGS

Dosis de tratamiento,

1bs/1.000 bbls en ga- * Aumento de las necesidades
Aditivo solina (no plomada del numero de octanocs {(C)
Gasolina .
bisica < 10

no tratada

Producto pre
ferido (PP)
(aducto de
amins en que
R, es HG

?iBH35)

75 5

X sSegin se mide por medio del Ensayo, en motores, de los de
pdésitos en las cdmaras de combustidn.

A continuacidn se describe el anterior Enssyc de
detergencia de los carburadores con rescpladura, que demues
tra una reduccidn porcentual de depdsitos. En el Enssyo en
motores, de la detergencia de los carburadores con resopla-
dura/Mantenimiento de la limpieza (% reduccién de depésitos),

se utiliza gasolina MS-08. Se utiliza combustible de referen

i e e an b
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cia Phillips "J*, un combustible no plomado, en el Ensayo del
sistema de admisién, con un solo cilindro, % reduccidén de de
pésitos, y también en el Ensayo, en motores, de los depdsi-

tos en la cédmara de combustidn., = = = = = = « = - - - - - -

VALORACION, EN ENSAYOS EN MOTORES, DE DETERGENTES
CON DIVERSAS UTILIDADES PARA CARBURADORES

(A) ENSAYO, EN MOTORES, DE LA DETERGENCIA DE LOS CARBURADCHES
' CON RESOPLADURA/MANTENIMIENTO DE LA LIMNPIEZA

Proceso de ensayc en motores

El Enssyo, en motores, de la detergencia de los car
buradores con resopladura/mantenimiento de la 1impi¢za '
(BBCDT-KC) mide la capacidad de un aditivo de la gaéoiina pa
ra mantener limpia la zona del cuerpo de la mariposa del car
burador y se realiza en un motor Ford 1970 35t CID V-8 pro-
visto, por medio de un colector especial de admisidr, en "YY,
de dos carburadores de un so0lo. cuerpo que pueden ajustérse N
activarse independientemente. Con esta disposicidn puzde va-
lorarse un combustible independiente de ensayo por cada car-
burador, que alimenta a cuatro de los ocho cilindros por nme-
dio del colector de admisidn no interconectads. Los carbura-
dores estén modificados con manguitos de aluminio amevibles
a fin de facilitar que se pesen los depdsitos que se acumu-
lan en la zona delcuerpo de la mariposa. La severidad del
ensayo se ajusta a un nivel apropiado por recicliado de toda
la cantidad de los gases de resopladura, es decir de los ga-

ses que escapan entre el cilindro y el pistén, aproximada-
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mente 90-110 pies cidbicos/hora, hacia la parte superior del
filtro de aire, de modo que cada carburadoer reciba un volu~
men iguzl de estos gases.VCada carburador se ajusta para re
cibir, durante la primera hora de trabajo, un caudal ipual
5. de mezcla de admisién, por medio de la presidn diferencial
del colector de admisién y el anilisis de les gasss de esca
pe por lo que se refiere a CO. Se emplean el cicis de ensa-

¥o y las condiciones de trabazjo siguientes: —~ - - = - - ~ -

Ciclo de ensayo:

10. Pase 1 _ 650 rpm de motor, & miﬁ.
Fase I1 . 3000 rpm de motor, ?'ﬁin.
Duracién del enszyo, h 10
kire de admisidn, eF 135 + 10
Agua de refrigeracién, 2F 130 + 10
15. Radiador de aceite del
motor, 2F 210 + 10
% CO en el escape 3,0 + 0,2
Resopladura, pies cibi
cos/nora - 50 - 110
20. Se mide el peso (mg) de los depdsitos acumuladcs

en el manguito de aluminio y se registra el valor medio de cun

Fro ensayos por aditivo o por mezcla de zditivos., - - = « =

La gasolina utilizada en el ensaye BBITT~KC es una

gasolina MS-08 que tiene las siguientes propiedades: = - - -

25. Densidadg:

APT 59,7
P.e. a 500F 0,74

T Tae AT AT T epa
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Destilacién ASTM D-86, oF :
I8P
10%
50%

90%
P. E.

% Recuperado
Residuo
% Pérdida

% Azufre
Plomo, g/gal

Composicién FIA:
Aromdticos %
Olefinas % -
Saturados % -

Estab?lidad de oxidacidén, minutos
Goma ASTM (no lavado), mg/100 ml
Nimero de octanos de investigacién
% H

i

93
123
205
348
405

23,1
20,0
56,9

600+ .

1,0
95,5
13,10

85,61
1,80

Se describe a continuacidén el Ensayo de depdsitos

del sistema de admisidn, que demuestra el % de reducci@n de

depbsitos, = = =« = - - m e e h e e e d e e e e e e

(B) Ensayo, en motores, de los depésitos en los

sistemas de admisidn

Proceso de ensayo en motores

El Ensayo de depésitos en los sistemas de admisidn

(ISDT), que se utiliza para valorar la capacidad de los adi-

tivos de gasolina o de las mezelas de aditivos para controlar

TLE M wmt s g e et =
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25.

los depdsitos en el sistema de admisién, se realiza utilizan
do un motor nuevo Briggs and Stratton refrigerado por aire,
de un solo cilindro, de 4 ciclos y de 2,5 H.P. para cada en
sayo. El motor se hace funcionar durante 150 horas a 3000
rpm y con una carga de 4,2 pies.libra, con un paro de 1 hora
cada 10 horas para comprobar el nivel de aceite. Las medidas
de emisién de escape de mondéxido de carbono se realizsn cada

hora para asegurar de que se manbiene una relacién constante

de aire a combustible (A/C). = = = = = = = = = =« = = ~ - - -

Al acabarse una serie de ensayos, el molcr se desg
monta parcialmente y se examinan la védlvula y el conducto de

admisién, recogiéndose y peséndose los depésitos de la vélvu

la y del conducto. = = = = = = = = = = = = = = = = = - — -~

Se describe a continuacién el proceso de ensayo
utilizado para medir el aumento de las necesidades de mime-
ro de octanos, es decir el Ensayo, en motores, de dépdsitos

en la camara de combustidn. = = = = = = = = « = = - — ~ - -

(c) Ensayo, en motores, de depdsitos en laz cémara

de combustion

Proceso de ensayc en motores

; El ensayo, en motores, de depésitcs en la cimara
H

je combustién (CCDET) se utiliza para valorar la capacidad

de un aditivo o de una mezcla de aditivos de gasolina para

_controlar o reducir el asumenio de necesidades del nimero de

octancs (ONRI) en un motor de combustién interna. - - - - -
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El ensayo se realiza con el uso de un motor

Chevrolet 1972, 350 CID V-8, provisto de un carburador de

dos cuerpos y de una transmisién Turbo Hydromatic 350 1972

que estd acoplada a un dinamémetro 1014-2 WIG provisto de

un volante de inercia de 200,3 libras.pie2- Se emplean las

siguientes condiciones de ciclo de ensayo y de trabajo y es

tas condiciones estdn destinadas a simular un taxi urbano.-

Ciclo de ensayo

Fase T

Pase II

Pase III

Pase IV

Fase V
Duracidn del ensayo

Consumo de combustible

tire de admisidn, °F
Agua de refrigeracién, 2oF

Radiador de aceite del mo
tor, ¢eF

Arranque - ralenti, 650-750 rpm

Acelera - paso 1 a 2, 5,5 seg,
2900-3000 rpm '

Acelera ~ pasc 2 a 3, 9,5 seg,
2800-2900 ropm

Tercera velocidad, 10,0 seg,
2600 rmp

Desacelera a ralenti, 15,0 seg

200 h

1000 galones (combustiblé de re
ferencia Phillips "J;, un com
bustible no plomado)

Ambiente

180

220 + 10

Las necesidades del nimero de octznos se determi-

nan con un intervalo de 24 h bajo las siguientes condicicnes

del motor: Transmisidén en tercera velocidad, estando la velo

RrROYTrT
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" cesidades del nimero de octznos es entonces la diferencia en

—22—/

cidad del 4rbol de salida controlada a 1500 rpm v la maripo
sa del motor totalmente abierta. Las necesidades dei némeroc
de octanos del motor se determinan a oidas en funcidn de los
combustibles primarios de referencia, es decir que el motor
se hace funcionar con una serie de mezelas de isooctano y

n-heptano de un nmimero de octanos conocido hasta que se per
cibe un golpeteo audible. La mezcla normalizada de menor nyi
mero de octanos a la que el motor no golpatea se registra

como necesidades del numero de octznos. El aumento de las ne

tre las necesidades iniciales del nimerc de octanos y las ne
cesidades finales @el nimero de octanos para un ensayo pardi

cular. = - = = - - - - I -

En el Ejemplo 1y en toda la memoria y las reivin-
dicaciones, todas las partes y porcentajes lo son en peso a
menos que se indique de otra forma, - - - - ~ = -——— -

i

Ejemplo 1

(Parte A) Poliisobutenc H35 fenol

Rezccidn:

: OH OH
) . Rl
Catalizador 4cido =~

+ Poliisobuteno H35 Ambderlyst 15

Y

7R
PIB,, ..
H3by
P.M. 94 ~ 660 ~ 754
(P.M. = Peso molecular) (P.Y. Tedrico)

El producto es en realidad una mezcla de fenoles

& T Ak A oy . a1
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alquilizados con un peso molecular medio de 548 basado en el
andlisis de oxigeno (2,92%) y de 556 calculado a partir de

parimetros espectrales de UV. = = = = = = = = = = = = = - =

Se describe a continuacién el proceso experimen-

En un matraz de 5 litros y 3 cuellos, equipado con
termdmetro, agitador mecédnico y condensador de reflujo y una
trampa Dean-Stark, se introdujeron 1.920 g {2,9 moles) & ro
liisobuteno H35 (Amoco), 564 g (6 moles) de fenol, 200 g de
catalizador 4cido Amberlyst 15 y 550 ml de hexano. lLa mezcla
agitada se calenté a reflujo {temperatura dsl reci§ieﬁte:
100-1072C) bajo una atmdésfera de nitrdégeno durante 24 horas,
durante el cual tiempo se separaron 5,4 ml de agua{ Después
de enfriar a 60-8092C, la mezcla se filtrd para eliminar los
grénulos de resina, lavéndose estos dltimos con hexawo, y el
filtrado se sometif a concentracién al vacio con ung tempera
tura del recipiente de 1602C. Se obtuvieron 71.971,4 g de re-
giduo producto que tenia un contenido de oxfgeno de 2;92%

(tedrico: 2,12%). = = = = = = = = = = = = = = = = - = - - ~

(Parve B) 1, 2-epoxi=3-/9-(H35-poliisobutil) fenoxi/propanc

Reaceidn:
OH
R
1 CLCH,CH—CH, + Naop 2-propanol
AN * Yolueno
0
PIB
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OCHQCH———CHZ
N4
&)
=
— + NaCl + 320
) IB
H35
~810

En un mairaz de 5 litros y 3 cuellos, provisteo

£
)

termémétro, agitador mecdnico, embudo de adicidén y condensa
dor de reflujo, se intrqdujeron 973 g (1,75 moles, basado
en el 2,92% de oxf{geno) de poliiscbuteno H35 fenol, 72 g
(1,75 moles, basado en el andlisis de 97,4%) de grinulcs de
hidréxido sédicb, 450 ml de 2-propanol y 450 ml de *tolueno.
La mezcla agitada se calentd bajo una aitmdsfera de nitrdgeno
a B84-902C durante 1 hora para efectuar iz disoluciénrde la
base. Entonces se afiadié gota a gota epiclorhidrins {161,9
g, 1,75 moles) a 602C durante 2,5 horas, & lo que siguié un
periodo de mantenimiento a T702C. La mezcla de reaccién se
enfrio entonces y se filtré y la sal (107 g en seco) sz lavé
con tolueno. El filtrado se separé (1002C/45 mm) para dar

1.075,3 g de residuo productdo. = = = « = = = = =« = =« = = =
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{Parte C) Aducto que comprende N,N1-bi§é§—(p~H35—Poli-

isobutilfenoxi)-2-hidroxipropi%7etilendiamina

Reaccién:
OCH2Q§—;CH2
Xileno
PIB
H35 p.u. ~810 60, 1
OH OH
|
OCH2CECH2NHCH20H2NHCH20HCH2 0
R, -
—_—
PIBH35 ~ 1680 PIBH35

Una mezcla de 1.018,4 g del anterior epéxido,
122,6 g (2,04 moles) de etilendiamine y xileno (700 ml) se
calentd a reflujo (131-1369C) con agitacién bajo wne zimés-
fera de nitrdgeno durante 18 horas. Después de separacién
5. al vacio (18 mm, a una temperatura del recipiente de 1209C),
se obtuvieron 1.053,4 g de residuo tirbido que se filtré a
través de un lecho de Celite 545 en un embudo Buchner calen

tado al vapor para dar un producto transparente, amarillo y

iscoso.

10. El producto preparado de esta forma tenfa 1,26% de

N bisico tedérice 1,67% y 5,26% de O (tebrico 3,81%). - -~ -
N O T A

Se declaran de novedad y propiedad para Espafia,
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sus territorios y plazas de soberanfa, las siguientes: — - -~

REIVINDICACTIONES

1.=~ Procedimiento para preparar aductos aminicos,
caracterizado por hacer reaccionar entre s por lo menos
5. dos miembros elegidos del grupo formado por alquilfenoles,
epiclorhidrinas y aminas, eligiéndose los alquilfenoles del

grupo formado por poliisopropilfenol y poliisobutilfenol, -

2.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 1, ca-

racterizado por actuar de forma que se obtenga = = = = = = =
OH Ol

| |

/CHagHCHZ(NHCHZCH 2 ) nNHCHZCH(‘iH 2
0 £ 0

/ - \
Ry )
10. en que n es un enterode 1 a 5y R2 es un anillo bencénico
poliisopropil- o poliisobutilsubstituidg. = = = = = = = = = -

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

racterizado por actuar de forma gue se obtengn = = = = = = «
COH
I
R2OCH20HCH2
N(CH20H2NH)HH

R20CH2?HCH2

OH

en que n es un entero de 1 a 5 y R2 es un anillo bencénico

s prarwes s,

ap— o
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poliisopropil- o poliisobutilsubstituido. =« = = = = = = = ~ =

4.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi
caciones 1 a 3, caracterizado por actuar de forma que se ob-
tenga un aducto de poliisobutil- o poliisopropilfenocl/epi-

clorhidrina/aming., = = -~ ='= - - - e e - - e .- -

5.=~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi
caciones anteriores, caracterizadg por actuar de forma que
se obtenga un aducto de para~ (y opcionalmente orto-)poliiso

butil- o poliisopropilfenol/epiclorhidrina/amina, = « = = = =

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 4 6 5,
caracterizado porque el grupo poliisobutilo o poliisopropilo

tiene un peso molecular medioc numérico de 500 a 2000, = = = =

7.- Procedimiento segin cualquiera de las reivindi
caciones 4 a 6, caracterizado porque el grupo poliisobutilo

tiene un peso molecular medio numérico de unos 670, = = « = ~

8.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carag

terizado porque la amina es wna etilenaming, « « = = = = = =

9.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 8, caragc

terizado porque la etilenamina tiene de 1 a S'grupos etile~

10.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque la amina es eti-

lendiamina o dietilentriaming. = = = = = « @ =« « - - -

ot
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11.— "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR ADUCTOS AMINI~

Todo ello conforme se describe y reivindica en la
presente memoria que consta de veintiocho hojas, foliadas Y

5. mecanografiadas por una sola de sus caras.

BARCELONA, 24 DIC. 1975
P.A. 1. CURELL Suliorn

maf.
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