	While adding heat, the temperature
is driven during a period of about 30 minutes, to

220*C;  192 g. (10.6 mols) of water are condensed off.

In another vessel, a  hot mixture of 315 g. (3 mols) of

diethanolamine and 300 g. (2 mols) of triethanolamine,

at a temperature of 220° C. is added lo the first reaction

product , Reaction is continued for about 30 minutes, and

70 g.(3.9 mols) of water are split off.

The reaction product is dissolved in distilled water in  proportion of 1:1 and forms, either in its pure form or if mixed with a hydrocarbon fraction, according to  Example 2. an excellent, lubricating and detergent con​centrate.

As mentioned above, one embodiment of the invention involves preparation of reaction products, the complete composition of which is not known but which contain piperazine compounds. Careful control of reaction tem​perature and inclusion of a carboxylic acid in the reaction of aminoalcohol and boric acid makes this possible. This feature is illustrated below in Examples  10 and 11.

Example  10

840 g. (8 mols) diethanolamine arc mixed with 247 g. (4 mols) of boric acid, at approximately 100° C. 560 g. (approximately 2 mols) of tall oil are added. The re​sulting mixture is carefully heated to a temperature of about 135° C. Heating is then slowed, and controlled such that the mixture reaches a temperature of 150° C. in approximately 30 minutes. Thereafter, the mixture is heated substantially so that it reaches a temperature of 230° C. within a further period of about 60 minutes. 310 g. (17.3 mols) of water are condensed out.

The reaction product is soluble in water in a propor​tion of 1:1 and forms an excellent cooling, lubricating and detergent concentrate. Isolation of 1,4-di-beta-hy-droxyethylpiperazine from the reaction product, by re​peated recrystalizing from methoxy-hexanol (4-methoxy-4-mcthyl-pentanol-2) can be done, to obtain it in its pure form.

Example II

50 g. of the pure, undissolved reaction product of Example 10 are digested with 200 g. methoxyhexanol at 100° C. for 15 minutes and are decanted off while hot from the undissolved resinous residue. The hot solution is permitted lo cool, and a sticky mass is separated out which cannot be filtered. After 24 hours, the remainder of the solution is poured off, and is reduced to about half volume in vacuum. Double the amount of benzene ether is added; after about 2 hours the layer forming on the bottom, and the solvent are decanted off, and the first, contaminated crystalline fraction is obtained. By recrystallization it can be purified. From the (op layer, a very pure fraction is obtained. About 6 g. of the material, having a melting point of 130° C. are obtained. Analysis and infra-red spectrum determination confirm the identity of the product as 1,4-di-beta-hydroxyethylpiperazine.

Example 12

Using apparatus as described in Example 2: 840 grams (8 mols) diethanolamine arc dissolved at about 100° C. in 244 grams (4 mols) boric acid, until a clear solution is oblained.

Thereafter. 240 grams (2 mols) ethyleneglycol mono-ethylether is added and the resulting reaction mixture is heated while being stirred well. This reaction starts at about 130°  while water is being split off. The split-off water is collected in a descending measuring cooler vessel. After about 45 minutes lo an hour, the reaction tempera​ture is raised to 205-210°  until a total amount of 210-216 ml. water is split off. Without interrupting the healing, 280 grams (I mol) fatty acid. e.g. oleic acid, at a tem​perature of about 130° C. are added, for example through a tube: (it is observed that the temperature in the reaction vessel will fall to about 190° C). As slated, heating is continued and the reaction with the fatty acid will start

at about 195' C: in a period of about 20 minutes, 54 ml. (3 mols water are condensed off. and a final temperature of 220°  is reached.

The product thus obtained is honey yellow, pours easily - and may be used as a ready, water soluble, clear, cooling and lubricating substance.

To provide a cutting fluid concentrate. fifty parts of the producl obtained in accordance with Example 12 are mixed wish 45 par:-; water and 5 parts of hydrocarbon. . as described above in connection with Example 2. The producl has excellent rust-inhibiting characteristics and all the other characteristics heretofore described.

Example 13

.-, Starling ingredients and steps are as above in Example 12 until the point at which, al 205'  216 ml. water are split off (same reaction conditions and quantities of di​ethanolamine. boric acid, and dicthylencglycol mono-ethylether).

 Then, one mol of hot triethanolamine is added and [hereafter at least one mol water is condensed off. As above described, one mol (280 g.) of oleic acid is added and 3 mols (54 ml.) water are condensed out. Final tem​perature is approximately 200° C. The product obtained

3   is thick and honey-like, and is an excellent emulsifier.

Example for a culling fluid concentrate: 50 parts of the producl in accordance with Example 13 are mixed with 20 parts of spindle oil and 30 parts of water. The resulting product is a clear, easily mobile liquid which easily dilutes :!() clear in water to form working solutions and has excellent rust-inhibiling properties.

Example 14

Similar lo Example 13. but inslead of one mol of tri-.')5 ethanolamine, one mol (61 g.) of monocthanolamine is added. All other conditions are the same, even the waler being split off and the final temperature.

The product is slightly opaque when dissolved in water,

and can be used as such as a cutting fluid.

40

Example 15

A mixture of diethanolamine and boric acid, in the same quantities as in Example 12; (hereafter, 360 grams (3mols) of dicthylencglycol monoethylether is added. The

.   mixture is healed to about 205° C, and 216 ml. water

distilled off. Without interrupting the heating, as described, 280 grams of oleic acid (1 mol) are added, heated in about 30 minutes to 220°  and kept at lhat temperature for about 30 minutes. 4 mols of water (72 ml.) are distilled

.      off.
The product without addition of hydrocarbons is liquid, clearly soluble and may be used directly in water as a concentrate; and further it is readily thinned with water in proportions of   1:30  to   1:50  to give a viscous clear

   working solution. The product has particularly good cut​ting fluid properties, that is. it is particularly good as a lubricant coolant and leaves a smooth cut.

Example 16

 Quantities of diethanolamine and boric acid, as de​scribed in Example 12. are dissolved when hot. Thereafter, 268 grams (2 mols) of diethyleneglycol monoethylethcr arc added and heated as above described. After 50 minutes a temperature of 200°  is reached. 216 ml. water are

 distilled off. Then, as described, 560 gram (2 mols) of oleic acid are added and. in a period of 20 minutes, 4 mols water are condensed off a; a temperature of between 190° C. and 210s C. The resulting product is liquid and is an excellent emulsifier.

70 To form a concentrate, 50 parts of the resulting prod​uct are mixed with 30 parts water and 20 parts hydro​carbon, as described in connection with Example 2. There is formed a clear, honey-yellow thin liquid which can be further diluted with water to form working solutions, re-

   mains clear, and has excellent rust-inhibiting properties.


	  При нагревании температура в течение 30 мин. достигает 220˚С.: конденсируется 192 г (10.6 молей) воды. В другом сосуде нагретую смесь 315 г  (3 молей) диэтаноламина и 300 г (2 молей) триэтаноламина при температуре 220˚С. смешивают с первым продуктом реакции. Реакция продолжается в течение примерно 30 минут, отделяется 70 г (3.9 моля) воды. 
  Продукт реакции растворяется в дистиллированной воде в пропорции 1:1 и образует, либо в чистой форме, либо в смеси с фракцией углеводорода, отличный смазочный чистящий концентрат. 

  Как было упомянуто ранее, осуществление изобретения предполагает приготовление продуктов взаимодействия, полный состав которых неизвестен, однако они содержат пиперазиновые соединения. Это становится возможным благодаря тщательному контролю температуры реакции и включению карбоновой кислоты  в реакцию аминоспирта и борной кислоты. Это свойство продемонстрировано ниже на примере образцов 10 и 11. 
                 Образец 10.

  840г (8 молей) диэтаноламина смешивают с 247г (4 молями) борной кислоты, при температуре примерно 100˚ С. добавляют 560г (примерно 2 моля) таллового масла. Получавшуюся смесь осторожно нагревают до  температуры около 135˚ С. Затем нагревание замедляют и контролирую процесс таким образом, чтобы смесь достигла температуры 150˚ С. приблизительно за 30 минут. Впоследствии смесь существенно нагревают так, чтобы она достигла температуры 230˚ С. в течение примерно 60 минут. Конденсируется 310 г (17.3 моля) воды. 

  Продукт реакции растворяется в воде в  пропорции 1:1 и образует отличный охлаждающий смазочный чистящий концентрат.  Можно выделить 1.4-ди-бета-гидроксиэтилпиперазин из продукта реакции путем постоянной рекристаллизации из метоксигексанола  (4-метокси-4 метилпентанола-2) для получения этого вещества в  чистой   форме. 
                   Образец 11.

50г чистого нерастворенного продукта реакции образца 10 в смеси с 200г метоксигексанола настаивают при температуре 100˚ . в течение 15 минут и процеживают, пока смесь еще горячая, отделяя ее от нерастворенного загустевшего осадка. Горячему раствору дают остыть , затем отделяют вязкую массу, не поддающуюся фильтрованию. По прошествии 24 часов оставшийся раствор сливают, объем его уменьшается вдвое. Затем добавляют удвоенное количество бензольного эфира; по прошествии около двух часов образовавшийся на дне слой и растворяющее вещество фильтруют и получают первичную кристаллическую фракцию с примесями, которая может быть очищена путем рекристаллизации. Из верхнего слоя образуется абсолютно чистая фракция. Добывается около 6 г вещества, имеющего температуру плавления 130˚ С. Исследование и инфракрасный спектральный анализ подтвердили, что продукт следует идентифицировать как  1.4-ди-бета-гидроксиэтилпиперазин.
                     Образец 12.

   Используя устройство, как было показано в образце 2: 840г (8 молей) диэтаноламина растворяют при температуре примерно 100˚ С. в 244 г (4 молях) борной кислоты, до тех пор, пока не будет получен чистый раствор. 

 Затем добавляют 240 г (2 моля) моноэтилового эфира этиленгликоля, и получившуюся смесь нагревают при постоянном помешивании. Данная реакция начинается при температуре примерно 130˚ С., при этом вода отделяется. Отделенная вода собирается в расположенном ниже охлаждающем мерном сосуде. По прошествии примерно 45-60 минут температуру реакции повышают до 205-210˚С, до тех пор, пока вода не отделится полностью в объеме 210-216 мл. Не прерывая нагревание, через  трубку добавляют 280 грамм (1 моль) жирной кислоты, например, олеиновой кислоты, при температуре примерно 130 ˚ С. (наблюдения показывают, что температура реакции в сосуде упадет примерно до 190˚ С.). Как указано, нагревание продолжается, и реакция с жирной кислотой начнется при температуре примерно 195˚С.: по прошествии примерно 20 минут конденсируется 54 мл (3 моля) воды, и достигается конечная температура 220˚С. 
  Продукт, полученный таким образом, медово-желтого цвета, легко переливается и может использоваться как готовое, растворимое в воде, прозрачное, охлаждающее смазывающее вещество. 

  Для получения концентрата смазочно-охлаждающей жидкости необходимо смешать 50 частей полученного в соответствии с образцом 12 продукта и 45 частей воды, а также 5 частей углеводорода, как упоминалось ранее в  связи  с образцом 2. Продукт обладает отличными противокоррозионными свойствами другими характеристиками, описанными ранее. 
         Образец 13. 

  Первичные ингредиенты и действия соответствую тем, что упомянуты выше в образце 12 до того момента, когда при температуре 205˚С. отделяются 216 мл воды (условия реакции, количество диэтаноламина, борной кислоты и моноэтилового эфира диэтиленгликоля остаются без изменений).

  Затем добавляют 1 моль нагретого триэтаноламина, после чего конденсируется как минимум 1 моль воды. Как было упомянуто выше, добавляют 1 моль (280г) олеиновой кислоты, и конденсируется  3 моля (54 мл) воды. Конечная температура составляет примерно 200˚С. Полученное вещество густое, напоминающее мед, является отличным эмульгатором.

Образец концентрата смазочно-охлаждающей жидкости: 50 частей продукта в соответствии с образцом 13 смешивают с 20 частями веретенного масла и 30 частями воды. Полученный в результате продукт представляет собой прозрачную легкоподвижную жидкость, которая легко растворяется в воде, образуя действующие растворы, и обладает отличными противокоррозионными свойствами. 
        Образец 14.

Идентичен образцу 13, однако вместо одного моля триэтаноламина добавляют один моль (61г) моноэтаноламина. Остальные условия остаются без изменений, включая отделение воды и конечную  температуру. При растворении в воде продукт становится немного мутным и может использоваться в качестве смазочно-охлаждающей жидкости. 

             Образец 15.

Диэтаноламин и борную кислоту смешивают в количествах, идентичных образцу 12, после чего добавляют 360 граммов (3 моля) моноэтилового эфира диэтиленгликоля. Смесь нагревают до примерно 205˚ С., дистиллируется 216 мл воды. Не прерывая нагревание, как указано, добавляют 280 граммов олеиновой кислоты (1 моль), доводят температуру до 220˚ С. в течение 30 минут и поддерживают эту температуру на протяжении примерно 30 минут. Дистиллируется 4 моля воды (72 мл).
  Без добавления углеводородов продукт жидкий, легкорастворимый и может непосредственно использоваться в качестве концентрата, впоследствии он легко разжижается водой  в пропорциях 1:30 к 1:50, образуя вязкий прозрачный раствор. Продукт обладает ярко выраженными свойствами смазочно-охлаждающей жидкости, т.е. он довольно успешно может использоваться в качестве смазочно-охлаждающей жидкости, оставляет тонкую стружку. 
           Образец 16

Диэтаноламин и борная кислота в количествах, указанных в образце 12, растворяют в нагретом состоянии. Затем добавляют 268 граммов (2 моля) моноэтилового эфира диэтиленгликоля и нагревают в соответствии с вышеизложенными указаниями. По прошествии 50 минут достигается температура 200˚ С. Дистиллируется 216 мл воды. Затем , как было описано ранее, добавляют 560 граммов (2 моля) олеиновой кислоты, и  в течение 20 минут конденсируется 4 моля воды при температуре от 190 до 210˚ С. Полученный в результате продукт жидкий и является отличным эмульгатором. 

  Для образования концентрата 50 частей полученного продукта смешивают с 30 частями воды  и 20 частями углеводорода, как было упомянуто в связи с образцом 2. Образованное вещество являет собой прозрачную, медово-желтую, легкоподвижную жидкость, которая в дальнейшем может быть растворена водой и образовать действующий раствор, остается прозрачной и обладает отличными противокоррозионными свойствами. 
 


