PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDINIENTO PARA TA PREPARACION DEL, ESTER FOSFO-
RICO DE N-METII-N-HIDROXIETIIGUANIDINAY, & favor de D ELIO -

' AIIJENI; residents en CANTU' (Como) Italia, Via Ge Macchi 6:;
= 4 = .

.
MEMORTA DESCRIPTIVA

El prosente invento g0 rofiore e un nUOVO pYOGO~
dimicnto para la properacién del detor fosférico dc Nemotile'
~He-hidroxietilguanidina,

Bl dstor fosférico A0 Nmmotil-N~hidroxictilguanie

5e dina (crvatinol) os un compucsto gue so conoco ya desdo
haco varios afios on ¢l canpo famaéc_ﬁu'tico tn dondc ha Chw
contrado un gran cmploo como ténico, sgento omermético .y
agente miotrépico.

Bl ¢nico método conocido hasta shora para )

10, proparacibn (Patonto bolga N2 666.891) provec la accién

del oxicloruro do fésforo suépona.ido on ggua sobre broms
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hidrato d¢ Nemotil-N-hidroxietilguanidina. '
Esto método no os dol todo satisfactorio dosdc -
0l punto dc vigta industrial ya goa por la bion conocida
peligrosidad inhorontc del cmploo dol oxicloruro de
£6sforo on proscncia 4o agua, ya soa por ol fucrte dosarrg
110: d¢ deido clorhidrico y bromhidrico que sc forma on
la rogecién y por la dificultad de climingrlos.

Por otra parfo os una rcoceién quo pora complom
tarse requioro cuatro dios do tratamionto. )

Ahora so ha descubicrto un método extremadomon—
to seneillo para la produceidn a oscala industrial, con
altos rendiniontos do O-fosfato do Nemotil-N-hidroxictil-
guanidina do alta purozu'; método quo climina on particulai'
todos los inconvonientos antes cibtados.

Bl procodimionto dcl pxﬁsonto invonto consisto
Ogoncialmento on hacor reaccionar ol fosfato do creatinol

de la férmuwla

I-13P04_. HZN - aﬂ-— (IE - CI-I2 - CHZOH
- |
3

con feido polifosférico. 7

Los roactivos so mezelon dircetamontc on auscneia
de cualquior mogio diluyonte o disolvonto y so llovan o
fusién,

Bl calcntamiozrbo do la masa fundida so llova
a cabo, proforontomonto, bajo vaefo, para climinar ol
agua guo so v& fomando y acolorar ol procodimicmto.

La roaccibn sobro la quo =0 basa el nuevo pYO=

codimicnto go pucde indicar osguomibicaomonto como miguct

+
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3 , - ,
Hy20,0H N-ﬂ}-ﬂﬁa ~CH,0H foido > Hlexli’;i\Ta(}HQ&th~O~ =0 + H,0

polifosfbrico

0 sca; sc obtiono dol todo inocsporadamontc une bronsfor-
mecidn do la sal do croatinol on ol dstor corrcgpondion-
5. 6 con oliminacidn do egun. _

' _ E1 éstor obtonido so sopara por procipitacién
dol corrospondionto disolvontoe oxgénico on quo ol Sstor
og précticamonto insolublo miontras quo todos los subprow
ductos do la reaecién y ol ovontual producto 40 perti-

10, da icsidugl 80 disuclvon complotamonto. Ios disolvontcs
purticulaimonto aptos son cl otanol y co0llosolvo,

Parq obtoner un producto puriszimo, con contc.
n:Lc'lo do fésforo do suporior al 0,5, os proforiblo 00~
lizar wna wltorior purificacién disolviondo ol producto

15. pioeipi'bado con disolvontc orxgfmico on agua y mozelar
luogo la solucidn mcuosa con wn disolvonto orgfnico quo,
adomfs do poscor la entorior caracteristica, soa m_:i.sci;-
blo on agua; Los disolvontos qrgzﬁnicos antos indicados
son taubifn aptos pora osto procodimionto do purificacién.

20, _ El rondimionto pucdo llogar al 906 de produoto
purdgimo, )

gor ofroce ghorn un ojomplo ilustrativo, poro no
limitativo, dol nucvo proeod:imion'bo:, quodando bion ontbone
dido quo cualquior varianto guo puoda aportar ol tdenico

25, on la matoria guoda comprondida dontro dol alconco de la

invoneidn.
BIBMPIO




5,

10.

15

20,

Sc carga un roactor con 80 kg do 4cido polifosfl-

rico do la composa.cn.én slguionto 5?3010-'-60%, (HPO )
1%,%%% l%,MN)—l%,mmmmOWWlsz5

cerca del 8%, y so calionta hagte una tomporatura alrodo-
dow do 1602C. _

So adicionon luego el fcido polifosflrico 360 kg
de fogfato dc crcatinol y so progiguc ol calontamionto
durente unas 2 horas bajo vacié; hasta wna complota olimi-
nacibn del ogue do roaccidn. o

S¢ viorto la masa fundide on otanol a 952, ge
onfria la golucibn o 102 C y so sopara ol produc‘bohprociu
pitado porn_ccvzn'trifugaciBn. Egto producto sc disuolve on
la contidad minima do sgua celicnto y g0 vierto la golu=
cién on otanol. o _ .

So obtionon 297 kg de Sstor fosférico do croati-
nol con lag caractoristicas siguion‘bqslz

- P..ﬂ. 240-2439(3 )
- Indico do acidoz cOm.pIOIldldO ontro 97 y 1035

- f6sforo libro inforior al 0,5

- comtonido on hiorro inforior &

50 partos por millén. ‘
L e '

NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se declaw
ran nuevag ¥y de propia invencidn la sigulentes reivindicas
c:.ones con prlorldad de la solicitud de patente italiana

n8 29, 373 A/74 del 13 de Noviembre 1974,
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1, Procedimiento para la preparacién del

&stor fosférico de Nemotil-N-hidroxietilguanidina, carace

terizado porque se hace reaccionar el fosfato de Nemetil-

~N-hidroxietilevaniding con &cido polifosfdricos

2. Procedimiento, segin..la reivindicacién 1,
caracterizado porque la reaccibn se verifica en estado

fundidos

’

, 3. Procedimiento, segin la reivindlcacién 1,
caracterizado porque la reaccidn se lleva a eabo bajo

vacfo para eliminar el asgua de reaccién;

4:'Procedimiento; sogin la roivindicacidn l;
caracterizado porque ol dster fosfdrico de Nemotil-N=
~hidroxietileguanidina se sepera de la masa de reaccidn
vertiendo la mesa on un disolvento organico en el que el
bster es précticamente insoluble, mientras que el resto de

la masa -de reaccidn es soluble pricticamente por completo.y

5:3Procedimisnto; segin la reivindicacidn 4;
caracterizado porque el éster fosférico de N~metil—N-
hidroxietilguanidine se purifioca disolvidndolo en agua y
tratandolb»solucién acuosa con un digolventse orgénico mise

cible mn-ague en donde el dster es précticemente insolubles

6+ Procedimiento, segin la reivindicacidn 4 o 5
caractorizado porque el disolvente orgénico se eligs del

grupo eonétituido por etanol y cellesolve;

7. Procedimiento para la proeparacién de éster

fogférico do N~metil~N;hidroxiotilguanidina:



Segin se degeribe y reivindica en la presente

memoria descriptiva que consta de 6 hojas foliadas y co~

critas a miquina por una sola caras ’

Medria, = HZNGUSP7S
pea '
JAINE lSERN

P- p. .

gdo: JOSE F. NIETO
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