AH, -Ci*.~9267.

10,

ey - o

337007

A
Ak

\ ".\ |n_ixi a :

PATENTE
DE
INVENCION

a favor de Don William ALCALAY MADJAR, de nacionalidad es~
vafiola, residente en Barcelona, calle Balmes, 358, por
YPROCEDIMIENTO PARA LA CBTENCIUN DE SALES ORGANICAS ESTABLES
Y +0C0 SOLUBLES EN AGUA DE MENADIONA BISULFITICA",

MEMORIA DESCRIFTIVA

Ta presente invencidén se refiere a un procedimiepn
to para la obtencién de sales orgénicas estables y poco so=
lubles de menadiona bisulfitica.

In la patente espafiola n? 327.127, del propio so=-
licitante se describen una serie de sales organicas de liena
diona-Bisulfito y entre ellas la sal de 4,6-Dimetil-~2-Piri-
minol.

Hasta la fecha, esta sal se obtenia como las deméds
esencialmente por doble descomposicidn, mezclando una solu-

cidn acuosa de menadiona~bisulfito sédico con una sal (por



10.

15.

20,

25.

337091

ejemplo el . gsulfato), de 4,6-dimetil-2~Firimidol. Esta
reaccidén requiere la fabricacién previa del 4,6-dimetil-2-
pirimidol y su aislamiento (en forma de sulfato o de clor-
hidrato), empleéndope para ello cantidades importantes. e
etanol ¢ isopropanol como disclvente.

La presente invencidn permite simplificar note-
blemente la obtencidén de dicha sal de menadiona-bisulfito
¥ consiste esencialmente en hacer reaccionar directauente
entre si, acetilacetona(pentano-2,4-diona), urea y menadio-
na~bisulfito sddico. De esta forma se evita el empleo de
4,6-dinetil-2-pirimidol como materia ?rima, oonsiguiéndose
una gren simplificacidn en las manipulaciones y un ahorro
de materias primas y, con ello, un precio de coste més bajo.

Otra ventaja de la invencidn consiste en poder
coubinar la acetilacetona con la urea y la menadiona~bisul~
fito sddico en medio acuoso, obteniéndose directamente la
menadiona-bisulfito de 4,6-dimetil-2~pirimidol. La reaccidn
ge realiza preferentemente en preéencia de un acido mineral
(por ejemplo sulfirico o clorhidrico), perc también puede
efectuarse en presencia de un Adcido orgdnico como el acé+tico.
En . este caso, no obstante, la reaccidn es bastante més lenta.
Como medio de disolucidn puede utilizarse también, en vez
de agua, alcohol diluido o isopropenol, e incluso &cido acé
tico puro. Sustituyendo la acetilacetona por otras 1,3~beta-
dicetonas adecuadas, pueden obitenerse otras sales de homdlo-
808 del 2-pirimidol con menadiona~bisulfito.

Pare la mejor comprensidén del procedimiento deseri
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to, se detallan a continuacidn vnos ejemplos ilustrativos
del alcance de la invencidn, los cuales no tienen caracter

linitativo alguno.
BJEEPLO I

Se disuelven 10 g. de urea y 10 g.de acido sulfu
rico concentrado téenico en 20 cec. de agua y se afiaden 10 g.
de acetilacetona. Se agita mecdnicamente hasta disolucidn
do la dicetona, y se agrega una disolucibén de 30 g. de mena
diona-bisulfito sédico en 2 parites de agua. Al cabo de unas
horas empieza ya a cristalizar la menadiona-bisulfito de
4,6-dimetil-2-pirimidol. Se filtra al dia siguiente, se la-
va con un poco de agua y se deseca a 500. El producto corres
ponde a la formula empirica CL7HLB06N2S y contiene un 45w

de menadiona.
EJEBEMHPLO IL

Se disuelven 10 g. de urea y 10 g. de acido sulfu
rico concentrado en 20 cc. de agua y se afiaden 10 g. de ace
tilacetona y 10 ce. de isopropanol para disolver la diceto-
na. Se deja reposar hasta el dia sigulente, neutralizando
sesuidamente en varte con carbonato sddico al 29% hasta un
Pl de 2 aproximadamente. Se mezcla luego con una disolucibn
de 30 g. de menadiona-bisulfito sddico en 2 a 3 partes de
agua. de Separa casi inmediatamente y con buen rendimiento
la menadiona bisulfito de 4,6~dimetil-2-pirimidol.

Se comprende que seran independientes del objeto
de la invencidn el orden de operaciones y fases del proceso,
cantidades y disclventes empleados, dispositivos y aparatos

uwtilizados y en general, ‘todos cuantos detalles accesorios
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suedan presentarse, siempre que no aparten al conjunto de

su esencialidad,

FOTa4

Se reivindica como objeto de la presente patente
de invenciln @

1., Procedimiento para la obtencidén de sales orgh-
nicas estables y poco solubles en agua de menadione bisulfi.
tica, que consiste esencialmente en hacer reaccionar entre
si directamente una 1,3-Betadicetona, urea y menadiona bisul
fito sbdico en medio acuoso, en frio a temperatura moderade
¥ en presencia de un &cido mineral u orginico, tales como
el sulfdrico, clorhidrico, acetico o sndlogos.

2. Procedimiento para la obtencidn de sales orgi-
nicas poco golubles en agua y estebles de menadiona bisulfi
tica, segin la reivindicacién anterior, caracterizado por el
hecho de utilizar como 1,3-betadicetona la acetilacetona (o
pentano-2,4~diona), resultando como producto de reaccidn la
menadiona~bisulfito de 4,6-dimetil-2-pirimidol.

3. Procedimiento para la obtencidn de sales orgéni
cas estables y pocos solubles en agua de menadiona bisulfi-
tica, seghn las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por el
hecho de gue el medio disolvente eg agua, ebtanol, isopropa-
nol o 4cido acético mds o menos diluidos.

4, Procedimiento para la obtencidn de sales orgd-
nicas estables y poco solubles en agua de menadiona bisulfi-

tica.
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La presente memoria consta de cinco hojas foliadas
escritas a maquina por una sola cara.
Barcelona, ~9 de febrero de 1967.
iam ALCALAY MADJAR
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