POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

48572

Patent dodatkowy

do patentu
Zgloszono:
Pierwszenstwo:
URZAD
PATENTOWY
PHI. ‘ Opublikowano:

11.VII.1961 (P 96 933)

28.1X.1964

Kl. 12 p, 7/01

MKP C 07 d 612”

UKD

Wspéltwérey wynalazku: mgr inz. Bogdan Morawski, dr inz. Bozenna

Chechelska.

Wtasciciel patentu: Tarchominskie Zaklady Farmaceutyczne, Warszawa

(Polska).

Sposob wytwarzania kwasu
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W_patencie nr 43805 opisany jest spos6b wy-
twarzania kwasu 5-etylo-5-fenylo-2-tiobarbituro-
wego przez kondensacje estru metylowego kwasu
etylofenylomalonowego z tiomocznikiem w $rodo-
wisku metoksylanu sodowego, w ktérym proces
kondensacji prowadzi sie w temperaturze wrzenia
przez okolo 10 godzin, po czym oddestylowuje sie
alkohol pod zmniejszonym ci$nieniem w tempera-
turze nieprzekraczajgcej 50°C i po ozigbieniu wy-
traca sie podstawiony kwas tiobarbiturowy przez
zakwaszenie do pH = 3, ktéry przemywa sie, suszy
i krystalizuje. Wydajno§é uzyskanego produktu
wynosi 75%, teoretycznej.

Obecnie stwierdzono, zZe mozna osiggngé jeszcze
wyzsza wydajno$é rzedu 87%, i jednocze$nie pro-
dukt o czystasci, ktora umozliwia stosowanie go
do dalszej produkcji bez krystalizacji, jezeli z mie-
szaniny reakcyjnej nie oddestylowuje sie alkoholu
metylowego, przy czym jak stwierdzono nastepuje
cze§ciowy rtozklad sodowej podstawionego
kwasu tiobarbiturowego a w konsekwencji obnize-
nie wydajnosci gotowego produktu i zanieczyszcze-
nie go produktami jego rozkladu. Wedlug wyna-
lazku aby wyodrebnié produkt kondensacji besz
usuwania przez destylacje alkoholu metylowego,
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- kondensacje tiomocznika z estrem metylowym lub

etylowym kwasu etylofenylomalonowego prowadzi
sie w nizszej temperaturze niz temperaturza wrze-
nia mieszaniny reakcyjnej i w ciggu dluzszego
czasu, wynoszgcego ponad 20 godzin.

Sposobem wedlug wynalazku kondensacje estru
metylowego lub etylowego kwasu etylofenylomalo-
nowego z tiomocznikiem prowadzi sie w tempera-
turze 55—60°C w ciggu 22—26 godzin, po czym
mieszanine oziebia sie i z roztworu wytrgca kwas
5-etylo-5-fenylo-2-tiobarbiturowy przez zakwasze-
nie kwasem solnym do pH = 6. Wytrgcony produkt
nastepnie sgczy sie, przemywa i suszy.

Sposéb wedlug wynalazku' umozliwia nie tylko
osiggniecie wyzszej wydajnoSci gotowego produktu,
lecz takze skrocenie ogblnego cyklu produkcyjnego,
a tym samym obnizenie kosztéow wytwarzania.

Przyktad: Do alkoholanu, otrzymanego przez
rozpuszczenie 48,85 czeSci wagowych sodu w 390
czeSciach wagowych bezwodnego aikoholu mety-
lowego, dodaje sie 144,5 czeSci wagowych tiomocz-
nika i mieszajac ogi‘zewa do temperatury 50°C. Na-
stepnie dodaje sie 236 czeSci wagowych estru mety-
lowego kwasu etylofenylomalonowego, po czym
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mieszanine ogrzewa sie w temperaturze 58°C w cig-
gu 26 godzin. Po zakonczeniu kondensacji miesza-
nine reakcyjng chtodzi sie i dodaje 1000 czeSci wa-
gowych drobno pottuczonego lodu. Po rozpuszcze-
niu sie soli sodowej wkrapla sie stezony, techniczny
kwas solny az do osiggniecia w roztworze wartosci
PH = 6. Wytrgcony kwas tiobarbiturowy odsacza
sie lub odwirowuje i po przemyciu wodg suszy
W suszarce prézniowej w temperaturze 60°C. Otrzy-
muje sie 208,5 — 216 czeSci
5-etylo-5-fenylo-5-tiobarbiturowego o temperaturze
topnienia 212-—216°C, co stanowi 84—87% wydaj-
nosci teoretycznej.

wagowych kwasu
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Zastrzezenie patentowe
Sposdb wytwarzania kwasu 5-etylo-5-fenylo-2-
-ticbarbiturowego przez kondensacje estru kwasu
etylofenylomalonowego z tiomocznikiem w $rodo-
wisku metoksylanu lub etoksylanu sodowego, zna-
mienny tym, ze proces kondensacji prowadzi sie
w temperaturze 55—60° w ciggu 22—26 godzin, po
czym calos¢ oziebia sie i wytrgca produkt konden-
sacji przez zakwaszenie kwasem solnym do pH = 6,

ktory sgczy sie, przemywa wodg i suszy.
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