H.V,

MEMORIA DESCRIPTIVA

para una yatente de invencibn por veinte afios, por = Proce-
dimisnto para la preparacibn de derivados de la guanidina

may alguilados = & favor de la Razbn Social Chemische Fa-

brik auf Actien (vorm, E, Schering), residente en Berlin

¥. 39 (Alemania) Millerstr, 170 - 171,

Es sabido que 12 cianamida se enlaza & las aminas
y diaminas alquiladas formando derivados de la guanidina,
si bien los métodos hasta shora conocidos (Erlenmeyer, Be-
richte der deutschen Chemischen Gesellschaft, t., 14, p.
1868, A, Kiesel Chemisches Centralblatt 1916, 1018 Kossel
Zeitschrift fUr physiologische Chemie, t., 68, p, 170) son
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tnservibles para su aplicacibn industriasl, pves requieren
un gran excesSo de cianamida y se realizan con tanta pere-
Z& que no es posSible obtener en tiempos convenientes un
rendimiento algo satisfactorio 81 menos pare las guanidi-~
nas, de slevade alquilacibn,

Ahora bien, se ha descubierto que tratdndose de
amines y disminas alquilicas mas elevadas se llegs al fin
con esencialmente mayor rapidez y puede evitarse el ekvado
exceso en ciasnamida, cuando sobre las discluci ones de sal
aminica se hace actuar la ciansmida o sus derivados, A
temperatura elevada y sirv{endose de un pequello exceso de
cianemida, la reaccibn se termina y& en unas pocas horaes,

Se puede tambien hacer actuar 1 amina sobre una
sal monoalcalina de l1la cianamida, pero no es necesario que
se parta de sales preparadas de cianamida, bastendo disolw-

ver este en 18 cantidad calculada de 4lcali.

EJEMPLO 1

13 gr, de sulfato de isoemilamina se calientas du
rante 5-8 horas al ballo marfis con und disolucibdn &lcoholi-

ca de 5 gr, de cianamida, A1 enfriar cristaliza el sulfa-

to de isoamilguenidine en prismas que funden & %66°, 1a&

combingcibén es muy soluble en agua y dificilmente en &lco-
hol y hervida con lejf{a de barita en exceso se descompone

voiviéndoce 8 formar 1&8 isoamileamiha,

EJEMPLO =

13 partes de clorhidrato de hexilemina se trata
en disolucibén acuosa concentrads con 5 g, de cianamida &

50° en unas 1€ horas trensformendose en clorhidrato de



hexilguanidina, Tas proriedades se parecen mucho & las del
derivado ami{lico, solo gque @1 clorhidrato es mas soluble
que el sulfato y por eso no se puede hacer cristalizar,

El sulfato funde & 865°, El picrato es muy poco soluble

en agu8 y al Agrepgar picrato de sodio precipita primero
como aceite, que se transforma lentamente en una mass puls

verulenta sélida,

BEJENPLO 3

30 gr, ie Heptilamina, disueltos en la cantidad
calculaeda de cido vinico, cuando se tratan en igual for-
ma con 5,5 gr, de cianamida, dan 18 heptilgusnidina, El
pierato es mmy poco soluble, De la disolucibén acussa el
doido fosfowolfrédmico y el fosfomolf{bdico precipitan un

polvo amorfo un poco Soluble,

EJEN2L0O 4

17 gr, te diclorhidrato de pentametilenodiamina
se calienten durante 12 horas & 100° en 12 cmd de alcohol
con 10,5 gr, de cianemida, ™1 clorhidrato de la pentame -~
tilenodiguanidina forre cristales higroscépicos, El sulfe-

to cristaliza y se descompone por encima de 320°,

EJEMPLO b

&0 gr, de sulfato de hexametilenodiamina calen-
tados a 110° con 10 gr. de cianamida en disolucibn acuosa

dan el sulféto de diguani”_hexametileno.

EJEMPLO 6

13,5 gr, de sulfato de decametilenocdiemina y 5



gr. de cianamida proporciongn el digusnidodecanetileno,
Su sulfato es muy poco solubie en ague y su diclorhidrato

es aproxiradamente soluble al 4 %,

EJEMPYLO 7

13 partes de clorhidrato de hexilamina, calenta-
dos con 6 gr, de metileisnamida en 15 cm® de alcohol &
80-100°, formen une disolucién de clorhidrato de N-metil-
N’-~-hexilguanidina, que pusde precipiterse de 1a misma como

picrato poco soluble,

EJEMPLO 8

De l@s cantidades moleculares de sulfato de feni-
letilamina y cianamida se obtiene el sulfato correspondien-

te de feniletilguanidins,

EJENMNPILO 9

Ung meclécula de sulfato de isosmilo se deja re-
posar durante & dias con 1, 1-1,5 mol, de una disolucibn
de cianamida en lejfa normel de sosa (carbonato) y despues
de neutralizar con écido sulfirico, concentrar y redisol =-
ver el residuo, se obtiene el sulfato de isoamilguanidina

que funde a 266°,

EJEMPLO 10

De 12 misma forma se obtiene el sulfeto de hexil.

guanidina que funde a 255°,

HEJEMPLO 11

Bl sulfato rormel de emilguanidina se obtiene de

12 misme form® como polvo cristalizsdo que funde & 18B0°.



EJEMPILO 1R

El1 derivado normal propi%ico funde a &39°, Si
se parte del clorhidrsto de 18 propilamina norma&l, enton-
ces se ohtiene 21 clorhidrato de 1& guanidina, gue perma-~
nece sin embargs siruposo,

A continuacién se entiende bajo o1 concepto de
cianamidée tambian sus derivados, como la cisnamide alquila-

da y 1as s2les mono&lcalinas,

Descrito suficientemente el presente invento lo
que se declara como de mnovedad e invenciébn propia, son
1ss sigrientes reivindicaciones:

1.- Un procedimiento paras 1& preparacibn de deri-
vedos de 18 guanidine muy &lquilados, caracterizado porque
une sal de ung amina muy alquilada se hace actugtr sobre la
cienamida en cantidades casi moleculéres,

€.~ Un procedimiento oara preparar derivados de
la gvnanidina muy alquilados, caracterizado porque un& S&al
de una emina muy alovilada se hace sctusr a temperatura
elevads sobre un pequeilo exceso de cisnamida,

4,-Procedimiento pare l1la preparacibn de derivados
de 12 guenidina muy alquiledos,~ Segfin se describe y rei-

vindice en la presente memoria descriptiva,

Consta esta memoria descrip-~



tiva de seis pdginas foliadas y escritas por un® sola ca-~

T8,

Madrid, a &6 de octubre de 1947.

Leocadio Lbépez y Lépes
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