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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A
s o b re :

"Procedim iento para e l  a is la m ie n to  de l a  p ip era z in a " .

S o l i c i t a n t e :  SOCIÉTÉ DES USINES CHIMIQUES RHONE-POULENC,
r e s id e n t e s  en : 21 , rué  Je a n  Goujon, P a r i a ,  P r a n c ia .

En l a  p re p a ra c ió n  de l a  p ip e r a z in a  p o r  uno de lo s  
p ro c e d im ie n to s  c o n o c id o s  (p o r  e jem p lo , p a r t ie n d o  d e l c lo ru ro  
de e t i l e n o  y de l am oniaco , de l a  d i f e n i l p ip e r a z in a ,  de l a  d ie til* *  
e n o tr ia m id a , de l a  d ie ta n o la m in a , de l a  m o n o e ta n c le tile n o d ia m in a , 

6 . e t c . )  se o b t ie n e  l a  p ip e r a z in a  en m ezc la  con o t r a s  b a se s  o r g á n i­
c a s  y s a le s  m in e r a le s .  Se a i s l a  l a  p ip e r a z in ^ p u ra ,  y a  sea  p o r  
f ra c c io n a m ie n to s  r e p e t id o s  de l a s  m ez c la s  de b a s e s ,  o b ie n  p o r  
p r e c ip i t a c ió n  de l a  d in i t r o s o p ip e r a z in a ,  que se  h i d r o l i z a  
d espu és en s a l  de p ip e r a z in a ,  ya sea  p o r m edio de r e a c t iv o s  

1 0 . que dan con l a  p ip e r a z in a  s a l e s  in s o lu b le s  t a l e s  como e l  o x a la to .
Se ha d e s c u b ie r to  que e l  c lo r h id r a to  de p ip e r a z in a  

da con e l  c lo r u r o  de amonio una s a l  dob le  de com posición  
2 HCl.C^H^N^.NH^Cl.H^Oque e s  poco s o lu b le  en p r e s e n c ia  de un 
ex ceso  de c lo r u r o  de am onio . P o r  c o n s ig u ie n te  l a  p re s e n te  

1 8 . in v e n c ió n  c o n s i s te  en un p ro c e d im ie n to  de a is la m ie n to  de l a



p i p e r a z in a ,  según e l  c u a l se añade un ex ceso  s u f i c i e n t e  de 
c lo ru ro  de amonio a  una so lu c ió n  acu o sa  que c o n tie n e  c lo r h id r a to  
de p ip e r a z in a ,  m ezclado con o t r o s  c lo r h id r a to s  de b a s e s  o rg á ­
n i c a s ,  y con s a le s  m in e ra le s ;  se p r e c i p i t a  a s i  l a  p ip e r a z in a  

2 0 . de un modo p rá c t ic a m e n te  t o t a l  en form a de s a l  doble c r i s t a ­
l i z a d a  y f á c i lm e n te  f i l t r a b l e .

B l b ro m o h id ra to  de p ip e r a z in a  da ig u a lm en te  una s a l  
dob le  in s o lu b le  con e l  bromuro de am onio, s a l doble que se 
u t i l i z a  tam bién  p a r a  e l  a is la m ie n to  de l a  p ip e r a z in a .

25 . La p r e s e n te  in v e n c ió n  p e rm ite  en p a r t i c u l a r ,  a i s l a r
con f a c i l i d a d  l a  p ip e r a z in a  o b te n id a  en l a  co n d en sac ió n  en 
c a l i e n t e  d e l c lo r h id r a to  de m onoetano lam ina .

Los e jem p los que v ie n e n  a c o n tin u a c ió n , no l i m i t a t i v o s  
s i rv e n  p a r a  i l u s t r a r  l a  a p l i c a c ió n  d e l  in v e n to , e s ta n d o  tom adas 

30 . l a s  p a r t e s  en p e so .
EJEMPLO 1 . -  Se e x t r a e  l a  p ip e r a z in a  de 460 p a r t e s  en 

p eso  de una m ezcla  que c o n tie n e  181 p a r t e s  de c lo r h id r a to  de 
p ip e r a z in a ,  100 p a r t e s  de c lo ru ro  de m ag n esio , de c lo r u r o  de 
am onio y de c lo r h id r a to s  de m onoetanolam ina y o t r a s  b a se s  

3 5 . o rg á n ic a s ,  o b te n id a  p o r  co n d en sac ió n  en c a l i e n t e  de 488 p a r t e s  
de c lo r h id r a to  de m onoetanolam ina en p r e s e n c ia  de 100 p a r t e s  
de c lo ru ro  de m ag n esia . Se d is u e lv e  l a  m ezc la  en 100 p a r t e s  
de agua y se d is u e lv e  en e l l a  en c a l i e n t e  200 p a r t e s  de c lo ru ro  
de amonio y se e n f r í a .  E l p r e c ip i t a d o  c r i s t a l i z a d o  de c lo r h id r a -  

4 0 . to  d o b le  de p ip e r a z in a  y de amonio se se c a  y la v a  con una
so lu c ió n  de c lo r u r o  de amonio a  250 g r .  p o r  l i t r o .  Se o b tie n e n  
270 p a r t e s  de un p r e c ip i t a d o  que c o n tie n e  35,8% de p ip e r a z in a  
y com puesto de 259 ,5  p a r t e s  de s a l  d o b le  y de 1 0 .5  p a r t e s  de 
c lo r u r o  de am onio . D e s ti la n d o  es ta , s a l  dob le  en p r e s e n c ia  de 

4 5 . s o s a , se o b t ie n e  una so lu c ió n  de l a  b ase  p ip e r a z in a  p u ra  e
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in c o lo r a .
l a s  ag u as-m ad res  de l a  c r i s t a l i z a c i ó n  de l a  s a l  dob le  

e s tá n  c o n c e n tra d a s  a  2 /3  de su  volum en. Se o b tie n e  un segundo 
p r e c ip i t a d o ,  128 p a r t e s  que c o n tie n e n  1% de p ip e r a z in a  y com­
p u e s ta  de 3 ,4  p a r t e s  de c lo r h id r a to  d o b le  y de 1 2 4 ,6  p a r t e s  

50 . de c lo ru ro  de am onio.
E l ren d im ie n to  en c lo r h id r a to  d o b le  e s  c u a n t i t a t i v o .
EJEMPLO 2 . -  Se e x tr a e  l a  p ip e r a z in a  de una so lu c ió n  

r e s u l t a n t e  d e l t r a ta m ie n to  de l a  d i f e n i l p ip e r a z in a  p o r  l o s  
p ro c e d im ie n to s  co n o c id o s  (n i t ro s a c iÓ n , t r a ta m ie n to  con b i s u l -  

56 . f i t o ,  h i d r ó l i s i s  en m edio á c id o ) ,  1 .170  l i t r o  de e s t a  so lu c ió n  
co n te n ien d o  1 2 .0 6  g r .  de p ip e r a z in a  se c o n c e n tra  h a s ta  un 
volumen de 300 c c .  y se r e f r i g e r a .  Se secan  l a s  s a le s  m in e ra le s  
que c r i s t a l i z a n  y se l a s  la v a  con un poco de agua f r í a .  E l 
p ro d u c to  f i l t r a d o  muy á c id p  se l l e v a  a  un v a lo r  pH = 2 p o r  120 

60 . cc de am oniaco c o n c e n tra d o , a l  que se añade 160 g r .d e  c lo ru ro  
de am onio, r e c a le n ta d o  en d is o lu c ió n  y r e f r ig e r a d o .  Se seca 
e l  p r e c ip i t a d o  que se form a (136 g r . )  que c o n tie n e  11 .7 2  g r .  
de p ip e r a z in a  en fornaa de su  c lo r h id r a to  d o b le , m ezclado  con 
e l  c lo r u r o  de am onio. L as aguas m adres no c o n tie n e n  más que 

5 5 . 0 ,3 4  g r .  de p ip e r a z in a .
N O T A .

H abiendo y a  d e s c r i to  am p liam en te  l a  n a tu r a le z a  d e l 
in v e n to  y su r e a l i z a c ió n  en l a  p r á c t i c a  se hace  c o n s ta r  que 
l a s  d is p o s ic io n e s  a n te r io rm e n te  d e s c r i t a s  son s u s c e p t ib l e s  

? 0 . de l i g e r a s  m o d if ic a c io n e s  de d e t a l l e  s in  que se  a l t e r e  p o r  
e l l o  su  e s e n c ia l  id a d . También se hace  c o n s ta r  que d icho  
in v e n to  se r e f i e r e  a l a  p a t e n te  f r a n c e s a  de fe c h a  21 de 
A b r il  de 1944 , señ a lad a  con e l  n* 490 .183  ,  a c o g ié n d o se , 
p o r  l o  t a n t o ,  a  l o s  b e n e f ic io s  que conceden lo s  C onvenios 

7 5 . I n te r n a c io n a le s  en v ig o r ,  s ien d o  l o  que c o n s t i tu y e  l a  e s e n c ia
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de d ich o  in v e n to  y p o r  l o  que se s o l i c i t a  p a te n te  de in v en c ián  
p o r  v e in t e  a ñ o s  en E spaña e s  p o r :  "PROCEDIMIENTO PARA EL AIS­
LAMIENTO DE LA PIPERAZINA": c a r a c te r iz á n d o s e  p o r  l o  s ig u ie n te ;

1 " . -  P ro c e d im ie n to  p a r a  e l  a is la m ie n to  de l a  p ip e -  
8 0 . r a z in a ,c a r a c t e r i z á n d o s e  porque se añade un exceso  s u f i c i e n t e  

de c lo r u r o  de amonio a una so lu c iS n  acuo sa  que c o n tie n e  
c lo r h id r a to  de p ip e r a z in a ,  m ezclado con o t r o s  c lo r h id r a to s  
de h a s e s  o rg á n ic a s ,  y con s a le s  m in e ra le s .

2 " . -  P ro c e d im ie n to  p a r a  e l  a is la m ie n to  de l a  p ip e -  
8 5 . r a z i n a ,c a r á c t e r  iz án d o se  porque se o b t ie n e  l a  p ip e r a z in a

en forma de s a l  dob le  c r i s t a l i z a d a  y f á c ilm e n te  f i l t r a b l e .
3 ° .*  P ro c e d im ie n to  p a ra  e l  a is la m ie n to  de l a  p ip e ­

r a z in a  c a r a c te r iz á n d o s e  po rque  se o b t ie n e  ig u a lm en te  una s a l  
d o b le  in a o lu b le  con e l  brom uro de am onio, p a r t ie n d o  de brom o- 

9 0 . h id r a to  de p ip e r a z in a .
4 ° . -  P ro c e d im ie n to  p a ra  e l  a is la m ie n to  de l a  p ip e ­

r a z i n a ,  según queda su b s ta n c ia lm e n te  d e s c r i to  en l a  p r e s e n te
m em oria.

E s t a  m emoria c o n s ta  de c u a t ro  h o ja s  e s c r i t a s  p o r  
una s o la  c a r a .

M adrid , 25 de F e b re ro  de 1945.
SOCIETE DES USINES CHBÍIQpES RHONE -POULENC.

Por Poder de J. GO'.IEZ ACEBO
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