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Este invento se refiere a la sintesis de
5(/g-metilmercaptoetil)—hidantoina. Como fuente para la
sintesis de la 5—(%g-metilmercaptoetil)-hidantoina pueden
citarse el cianuro sddico y el cianuro de hidrdgeno. Sin
embargo, solamente han sido conccidas condiciones y méto-
dos para la reaccion de cianuro de sodio. Las condiciones
y métodos de sintesis con el empleo de cianuro de hidrége-
no hasta el momento no han sido establecidas para fines
practicos.

De acuerdo con el estudio de sintesis de los
autores del presente invento con el empleo de cianuro
de hidrdgeno, la reaccién requiere un periodo de tiempo
mas largo, mayor de 5 horas a una temperatura inferior a
708C. Si la temperatura de reaccidn se eleva por encima
de 802C para acortar el tiempo de reaccidn, tiene lugar
una reaccidn secundaria de modo inevitable de modo que la
mezcla de reaccidn se oscurece notablemente. La reaccidn
secundaria disminuye tanto la calidad como el rendimiento
de la 5-( [3—metilmercaptoetil)-hidantoina ¥y por consi-
guiente, es indeseable para llevar a cabo la sintesis a
gran escala.

Un objeto del presente invento es proporcio-
nar un método de sintesis de 5-(%3-metilmercaptoetil)-
~hidantoina con el empleo de cianuro de hidrdgeno en un
rendimiento elevado sin requerir un periodo de tiempo de
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reaccidn mds largo. Otros objetos y ventajas del presente -
invento aparecerdia medida que transcurra la descripeidnm.
De acuerdo con el presente invento, este ¥y
otros objetos pueden conseguirse haciendo reacciomr
£§~metilmercaptopropionaldehido con cianuro de hidrdgeno
y una fuente de CO5 y NH3 selecciomda del grupo que con-
siste en bicarbonato aménico, carbonato amdnico y una mez-
cla de didxido de carbono y amoniaco en presencia de un

dlcali cdustico.

El intervalo preferido de relaciones molares
de los reaccionantes basado en la molaridad del £3-meti;
mercaptopropionaldehido es : 1 a 2 para cianuro de hidrd
geno, 1 a 3 moles para dicha fuente de COp y NH3, y 0,1 a
2 moles para dicho dlcali cdustico. Ejemplos de dicho 41~
cali cdustico son hidrdxido sédico, hidrdxido potdsico e
hidréxido de litio.

A una proporcidn menor de 0,1 moles, el 4l-
cali cdustico no es eficaz y el empleo del mismo en canti-
dades que exceden de 2 moles provoca la reaccién de poli
merizacidn del aldehido.

La reaccion puede efectuarse preferiblemen-
te en un medio acuoso tal como agua, metanol acuoso, eta
nol acuoso y similares.

La reaccidn transcurre suficientemente a

una temperatura de aproximadamente 508C a 90¢C. EL1 tiempo
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de reaccidn varia con la temperatura de reaccidn segin es
usual pero generalmente es de 1 a 3 horas. El tiempo de reag
cidn excesivo no dard como resultado un efecto gravemente
adverso. Por ejemplo, la reaccidn se completaré dentro de
dos horas a aproximadamente 802C,

La mezcla de reaccion asi obtenida puede uti
lizarse sin aislamiento y purificacidén adicional en la obten-
cién de DL-metionina. Puesto que el presente invento hace
posible emplear cianuro de hidrogeno en calidad de fuente
de ciandgeno de la sintesis, el método es econémicamente
més ventajoso que el método de la técnica anterior que em~
plea cianuro sddico.

Los siguientes e jemplos se suministran como
fines de ilustracidn solamemte y no han de considerarse que
limiten el alcance del presente invento, el cual estd defi
nido por las reivindicaciones que figuran al final de esta

parte descriptiva.
EJEMPLO 1

En un matraz de 500 ml de capacidad que tiene
medios de agitacidn se cargaron 28 g de bicarbonato amonico,
10 g de hidrdéxido sddico, y 24 g de fg—metilmercaptopropig
naldehido. Se afladieron 7 g de cianuro de hidrégeno al ma-
traz a 109C con agitacidn. La mezcla se agito luego a 802C
durante 2 horas,
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Ia mezcla de reaccidn resultante es un 1i-
quido homogéneo, transparente y de un color amarillo cla
ro, El rendimiento de 5-(/g-metilmercaptoetil)—hidantoina

es 97% referido al [-metilmercaptopropionaldehido.
EJEMPLO 2

En un matraz de 500 ml de capacidad que tie-
ne medios de agitacidn se cargaron 25 g de carbonmato amé
nico, 9 g de hidr&xido sodico y 134 g de agua, Se afia-
dieron 7 g de cianurc de hidrodgeno y 22 g de }3-metilmer~
captopropionaldehido al matraz sucesivamente con agita-
¢idn mientras que la temperatura se mantuvo a 10eC., Ia
mezcla se agitd a 802C durante 2 horas,

La mezcla de reaccidn resultante es un 1i-
quido homogéneo, transparente y de color amarillo claro.
El rendimiento de 5-=( ﬁ;—metilmercaptoetil)-hidantoina
es 98% referido al ﬁg-meti1mercaptopropionaldehido.

Para probar la eficacia del empleo del dlcg
1i cdustico, se cargaron en un matraz de 300 ml de capa-
cidad del mismo tipo, 19 g de carbonato amonico y 100 g
de agua. Se afiadieron sucesivamente al matraz 5 g de cia
nuro de hidrégeno y 17 g de /S-metilmercaptopropionaldehi
do mientras que la mezcla se mantuvo a 102C, Ia mezcla que
no contenfa dlcali cdustico se agité a 802C durante 2 ho-
ras.
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La mezcla de reaccidn resultante es un liqui
do heterogéneo, turbio, de color pardo que contenia sus-
tancias aceitosas parcialmente separadas. El rendimiento
de 5-(/E;-metilmercaptoetil)-hidantoina es 81% referido
al fg-metilmercaptopropionaldehido.

Pueden idearse otros diversos e jemplos y mo-
dificaciones de los e jemplos anteriores por persons exper-
tas en la técnica después de la lectura de la descripeidn
anterior y de las reivindicaciones del anexo sin que se
aparten del espiritu y alcance del invento., La totalidad

de ejemplos y modificaciones adicionales de los mismos es-

td incluida dentro del alcance de dichas reivindicaciones,

Esta solicitud que corresponde g la presentada
en Japdén, el dia 20 de Junio de 1973, bajo el Ne 70168/73,
se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Esta

tuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACI ONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los

que se recogen en las relvindicaciones siguientes:
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18.- Un método de sintesis de 5-( B-metilmer
captoetil)-hidantoina que comprende hacer reaccionar /3-meti;
mercaptopropionaldehido con cianuro de hidrégeno y una fuente
de 002 y NH3 seleccionada del grupo que consiste en bicarbo-
nato aménico, carbonato aménico y una mezcla de didxido de car
bono y amoniaco en presencia de un 4lcali céustico.

28,- Método de acuerdo con la reivindicacién
12, en donde las relaciones molares de los reaccionantes con
respecto al ﬁ3-metilmercaptoprOpionaldehido son: 1 a 2 moles
para el cianuro de hidrégeno, 1 a 3 moles para dicha fuente
de COp y NH3 y un 0,1 a 2 moles para el 4lcali cdustico,

3&,~ Un método de acuerdo con la reivindica-
cién 18, en donde dicho 4lcali caidstico es hidréxido sdédico.

L&,- Un método de acuerdo con la reivindica-

cidén l&, en donde dicho 4lcali cdustico es hidréxido pota-

sico.
58,~ Un método de acuerdo con la reivindica-

cién 1&, en donde dicha fuente de O,y NHB es bicarbonato

aménico.
68,~ Un método de acuerdo con la reivindica~

c¢ién 18, en donde dicha fuente de 002 y NH3 es carbonato

aménico.

78,~ Un método de acuerdo con la reivindi-
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cacién 12, en donde dicha fuente de GO, y NH

es una mez

3

cla de didxido de carbonc vy amoniaco.

82.- Un método de acuerdo con la reivin-
dicacidn 12, en donde la reaccidn se efectiia a una tempera
tura entre 50 y 902C,

92,- Un método de acuerdo con la reivin-

dicacidn 12, en donde la rea001on se efectua a aproximada
Tl -ean

mente 8020, V;'V‘ff- =,
RO \.f} "'"
108,~ Un metodo de acuerdo d%?“fa reivin
- ,_/,)
dicacidn 12, en donde la reacclon S efectua«en;un medio
c,'r,/u“q_‘:“//‘,,
acu0So. - — '3,’

112.~ Un método de sintesis de 5-( B-metil
mercaptoetil)~hidantoina.

Tal vy como se ha descrito en la Memoria que
antecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de ocho hojas escritas
a mdquina por una sola cara.

Madrid, 24 341, 1974

P.A.
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