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Verfahren zur Herstellung von Allantoin

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung
von Allantoin. Allantoin wird als zellregenerierendes

Mittel in der Medizin und der Kosmetik verwendet,

Zur synthetischen Herstellung des Allantoins sind

die folgenden Verfahren bekannt:

(1) Oxydation von Harnsiure mit Bleidioxid, Wasser—
stoffperoxid oder Permanganaten und Oxydation von

Glycoluril mit Vasserstoffperoxid

(2) Umsetzung von lesoxabiure oder Alloxansiure mit

Harnstoff bei htherer Temneratur

(3) Umsetzung von Glyoxylsiure oder glyorylsiurshal-
tigen Ablaugen mit Harnstoff -in Gepenwart von

Mineralsfuren oder organischen Sulfosiuren

(4) Umsetzung von Glyoxylsiureestern oder Glyoxylsiure-

acetalestern mit Harnstoff in saurem Nedium.

Die unter (1) und (2) genannten Verfahren haben den
Nachteil,; daB als Ausgangsprodukte teure, in techni-
schen Liengen nicht verfligbare Verbindungen eingesetzt

werden milssen,

Das .unter (3) genannte Verfzhren erfordert entweder

den Zinsatz reiner 10 bis 30 %iger Lbsungen von
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Glyoxylsdure, was bel der Durchfﬁhrung im technischen
MaBstab relativ aufwendig ist, oder bei Verwendung
von glyoxylsdurehaltigen Ablaugenﬁaufwendige Reini-
gungs- und Konzentrationsoperationen, um die fiir die
medizinische oder kosmetische.Verwe#@ung erfordérlichen

Reinheitsgrade zu erreichen._

_ o fir

Das unter (4) genannte Verfahren setzt die Herstellung
der Glyoxylsiureesteracetale die Verwendung von Alkali-
alkoholaten voraus und ist als mehrstufiges Synthese-

verfahren aufwendlig und umstédndlich.

Zweck der Erfindung ist die Vermeildung der vorstehend

geschildertenIMQngel der bekannten Verfahren.

Dér’Erfindung liegt dle Aufgabe zugrunde, ein Ver-
fahren zur Herstellung von Allantoin zu entwickeln,

das von neuen, wohlfellen und in technischem Mafistab
zuginglichen Rohstoffen ausgeht und im Eintopfver-
fahren ohne Isplierung von Zwischenprodukten und

'ohne zwischengeschaltete Konzentrations- und Reinigungs-—

operationen durchflihrbar ist,.

Die Aufgabe wird gelﬁét, indem erfindungsgemiB Chlor-
'alﬁydratvin walbriger LSsung mit einem Hydroxylammonium=-
salz und anschlieflend mit Hérnstoff bei 40 bis 100°C |
umgesetst wird., Da das Hydroxylammoniumsals - insbe— -

sondere wird das Hydroxylammoniumsulfafsalz eingesetzt -
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eine katalysierende Wirkung ausiibt, erfolgt die
Bildung des Allantoins auchywenn es in geringeren

als den stSchiometrischen liengen eingesetzt wird,

Vorzugswelse verfdhrt man so, dafl in etwa 1 1

Wasser 1 Mol Chloralhydrat mit 0,1 bis 0,5 lol

eines Hydroxylammoniumsalzes 4 bils 10 Stunden auf

50 bis 70°C erwdrmt wird. Nach Zusatz von 2 bis 5

lMol Harnstoff wird das Erwdrmen noch weitere 5

bis 10 Stunden fortgesetzt. Anschliefend wird das
gebildete Allantoin durch Kihlung der Losung auskrista
lisiert. |

Die Umsetzung erfolgt gemil folgender Gleichung:

C1,4C - CH(OH)2 + 2.H,NCONH, (ﬁHBOH)X 5 H,0 .
0
H,N \\C——~——NH
| ] | + 3HC1
C C C ==0
0/ \N/H\N/
H H

Die technisch~bkonomischen AusWirkungen des erfin-
dungsgemédfen Verfahrens bestehen darin, dal wohl-
feile, groBtechnisch hergestellte Produkte (Chloral-
hydrat, Harnstoff, Hydroxylammoniumsulfat) als
Ausgangsprodukte eingesetzt werden kinnen. Die Um-

setzung ist ohne Isolierung von Zwischenprodukten
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sowie ohne zwischengeschaltete Konzentrations- oder

Reinigungsoperationen durchfihrbar,

Die folgenden Beispiele dienen der ndheren Erlduterung

der Erfindung.
Beispiel 1:‘

2220 ml 50 %ige Chioralhydrat~Lﬁsung und 1550 ml
l6t%ige Aydroxylammoniumsulfatldsung werden mit

4,3 1 Wasser verdiinnt und 5 Stunden auf 50 bis 70°C
erwérmt..Nach‘Zugabe von 2,4 kg Harnstoff erwidrmt
man das Reaktionsgemisch noch weitere 10 Stunden
auf 70°C und kithlt danach auf 0 bis 10°C ab. Das
auskristallisierende Allantoin wird abgesaugt
und‘mit’kaltem Vasser sdurefreil gewaschen.

- Ausbeute: 630 g (44 % der Theorie) |

Smp.: 233 bis 236°C (aus Wasser).

Belspiel 2: _ v
Man verfshrt wie in Beispiel 1 beschrieben; Jedoch
nur mit 310 ml 16 %iger Hydrdxylammqniumsulfat-
1dsung. ' -

Ausbeute: 515 g (36 % der Theorie)

Smp.: 233 bis 236°C (aus Dimethylsulfoxid).
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Patentanspriiche:

1.

2

Verfahren zur Herstellung von Allantoin, dadurch
gekennzeichnet, daf Chloralhydrat in wdBriger
Lésung mit einem Hydroxylammoniumsalz und an-
schliefend mit Harnstoff bei 40 bis 100°C unge=

setzt wird,

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB 1 Mol Chloralhydrat in wiBriger Ldsung mit
0,1 bis 0,5 llol eines Hydroxylammoniumsalzes |
und anschlieBend mit 2 bls 5 kol Harnstoff bei

50 bis 70°C umgesetzt wird,
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