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PATENTE DE INVENCION.
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¥MEMORIA DESCRIPTIVA
sobre;
"Procedimiento para el aiglamiento de 1a piperazina".

= =

Solicitante; SOCIETE DES USINES CHIMIQUES RHONE-POULENC,

residentes en: 21, rue Jean Goujon, Parie, Francia.

En la preparacifn de la piperazina por uno de los
procedimientoe conocidos (por ejemplo, partiendo del cloruro
de etileno y del amoniaco, de 1a difenilpiperazina, de la dietil~-
enotriamida, de la dietanolamina, de la monoetanoletilenodiemins,
etc.) se obtiene la piperazina en mezcla con otras bases orgdni-
cas y sales minerales. Se aisla la piperazingpura, ya sea por
frﬁccionamientoa repetidos de las mezclas de’basea, 0 bien por
precipitacién de la dinitrosopiperazina, que se hidroliza
despues en sal de piperazina, ya sea por medio de reactivos
que dan con la piperazina sales 1néolub1es tales cano el oxalato.
Se ha descubierto Que el clorhidrato de piperazina
da con el cloruro de amonio una sal docble de composicibn
2 HC1.0%H10§2 yu%c1.H%0que es poco soluble en presencia de un
exceso de cloruro de amonio. Por consiguiente la presente

invencibn coneiste en un procedimiento de aislamiento de 1la
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cloruro de amonio & una solucifin acuosa que contiene clorhidrato
de piperazina, mezclado con otros clorhidratos de bases orgi-
nices, y con sales minerales; se precipita asf la piperazina

de un modo préacticamente total en foma de sal doble crista-
lizada y fécilmente filtrable.

¥l bromohidrato de piperazina da igualmente una sal
doble insoluble con el bromure de amonio, sal doble que se
utiliza tembien para el aislemiento de la piperazina;

La presente invencifn permite en particular, aislar
con facilidad la piperazina obtenide en la condensaciln en
caliente del clorhidrato de monoetanolamina.

Toe ejemplos que vienen a continuacién, no limitativos,
sirven para ilustrar la aplicacifn del invento, estando tamadas
las partes en peso.

EJENPIO 1.~ Se extrae la piperazina de 460 partes en
peso de una mezcla que contiene 181 partes de clorhidrate de
riperazina, 100 partes de cloruro de magnesio, de cloruro de
amonio y de clorhidratos de monoetanolamina y otras bases
organicas, obtenida por condensacifn en caliente de 488 partes
de ciorhidrato de monoetanoclamina en presencia de 100 partes
de cloruro de magnesia. Se diguelve la mezcla en 100 partes
de sgua y se disuelve en ella en caliente 200 partes de cloruro
de amonio y se enfria. El precipitado cristalizado de clorhidra=-:
to doble de piperazina y de amonio se seca y lava con una
solucién de cloruro de amonio a 250 gr. por litreo. Se obtienen

270 partes de un precipitado que contiene 35,8% de piperazina

¥y compuesto de 259,5 partes de gsal doble y de 10.5 partes de ;
cloruro de amonio. Destilando esta sal doble en presencia de

sosa, ese obtiene una solucién de l1a base piperazine pura e
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Ias aguas-madres de la cristalizacién de 1a sal dobdle
estén concentradas a 2/3 de su volumen. Se obtiene un segundo
precipitado, 128 partes que cantienen 1% de piperazina y cam~-
puesta de 3,4 partes de clorhidrato doble y de 124,6 partes
de cloruro de amonio.

El rendimierto en clorhidrato doble es cuantitativo.

EJEVPLO 2.- Se extrese la piperazina de una solucibn
resul tante del tratamiento de la difenilpiperazina por los
procedimientos conocidos (nitrosacifn, tratamiento con bisul=-

fito, hidrolisis en medlo 4cido}, 1.170 litro de esta solucién
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conteniendo 12.08 gr. de piperazina se concentra hasta un ‘
volumen de 200 cc. y se refrigera., §Se secan lasg sales minerales?‘
que cristalizan y se lzs lave con un poco de agua frig. El
producto filtrado muy 4cidg se lleva a un valor pH = 2 per 120
cc de smoniaco concentrado, al que se afiade 150 gr.de cloruro
de amonio, recalentado en disolucidn y refrigerado. Se seca
el precipitado que se forma (136 gr., que catiene 11.72 gr.
de piperazira en foma de su clorhidrato doble, mezclado con
el cloruro de axonio. Las aguas madres no catienen més que ‘
0,34 gr. de piperazina. i
N 0 T A.

Habiendo ya descrito amplismente 1a naturaleze del

invento y su realizaciln en la préctica se hace constar que
las disposiciones anteriormente descritas son susceptibles
de ligeras modificaciones de detalle sin que se altere por

elloc su esencialidad. Tambien se hace constar que dicho

invento se refiere s la patente francesa de fecha 21 de
Abril de 1944, seflalada can el n® 490.183 , acogiéndose,
por lo tanto, a los beneficios que conceden los Convenios

Internacionales en vigor, siendo 1o que constituye la esencia



80.

850

90,

de dicho invento y por lo gue se solicita patente de invencién
por veinte afios en Espaila es por: "PROCEDIMIKNTO PARA EL AIS-
LAKIENTO DE LA PIPERAZINA": caracterizéndose por lo siguiente:

1°.~ Procedimiento para el gislamiento de la pipe-
razina,ceracterizéndose porque se afiade un exceso suficiente
de cloruro de smonio a2 una solucidn acuosa que contiene
clornidrato de piperazina, mezclade con otros clorhidratos
de bases orgénicas, y con sales minerales.

2°.~ Procedimiento para el aislamiento de la pipe-
razins,caracterizéndose porque se obtiene la piperazina
en forma de sal doble cristalizade y fédcilmente filtrable.

3° .~ Procedimiento para el aislamiento de la pipe-
razina caracterizdndose porque se obtiene igusimente una sal
doble insoluble con el bromuro de amonio, partiendo de bromo-
hidrato de piperazina.

4°.~ Procedimiento para el aislamiento de la pipe-
razina, segun queda substancialmente descrito en la presente
wemoria.

EZsta menoria consta de cuatro hojas escritas por
unia sola cara.

Madrid, 23 de Febrero de 1945,

SOCIETE IES USINES CRIMIQUES
RHONE “POULENC .

Por Poder de J. GOMEZ ACEBD
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