Wydano 31 grudnia 1942

URZAD PATENTOWY
w WARSCHAWU

OPIS PATENTOWY

Nr 30862

KL 12p, 10

Mt wrd 59[5¢

Fabryka Chemiczna ,, Pharmedia” Sp. z o. 0., Warschau

Spos6éb wytwarzania pentametylenotetrazolu

Patent dodatkowy do patentu nr 10830
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.Udzielono 24 sierpnia 1942
Najdluzszy czas trwania patentu do 31 lipca 1944

W patencie nr 10 830 opisany jest spo-
s6b otrzymywania pentametylenotetrazolu
~ polegajacy na traktowaniu cykloheksanonu
za pomoca soli kwasu azotowodorowego
w obecnosci takich ilosci kwaséw mineral-
nych, np. kwasu siarkowego, aby wyzwala-
jacy sie wolny kwas azotowodorowy reago-
wal z cykloheksanonem wytwarzajac pen-
tametylenotetrazol.

Wedlug patentu nr 28 406, dotyczacego
sposobu otrzymywania cyklopentametyle-
notetrazolu, dzialanie azydku sodu na cy-
kloheksanon przeprowadzas si¢ za pomoca
lodowatego kwasu octowego, nie zawieraja-

cego wody, zamiast kwasu siarkowego,
przy czym jako srodek kondensujacy sto-
suje si¢ chlorek tionylu.

Stwierdzono obecnie, iz mozna réwniez
stosowa¢ inne sole lub pochodne kwasu
azotowodorowego, jak np. azydek potasu
lub azydek amonu, jak réwniez kwas azy-
dosulfonowy, Zamiast kwasu siarkowego
lub octowego stosuje si¢ przy tym kwas
sulfooctowy.

Przyktad I. Do zawiesiny 60 g azydku
amonowego w 500 cm® chloroformu dodaje
si¢ 240 ¢ kwasu sulfooctowego i ogrzewa
powoli do 40° C. Nastepnie wkrapla si¢



stale mieszajac 98 g cykloheksanonu. Po
ukoriczeniu przemiany mieszanine alkali-
zuje sie, a utworzony pentametylenotetra-
zol wylugowuje sie¢ chloroformem. Pro-
dukt, uzyskany po odpedzeniu rozpuszczal-

nika, oczyszcza sie przez przekrystalizo- .

wywanie.

Przyktad II. Do roztworu 125 g kwasu
azydosulfonowego w 300 c¢cm® chloroformu
wkrapla sie¢ powoli mieszajac i chlodzac
mieszaning 98 g cykloheksanonu z 150 g
kwasu sulfooctowego. Po ukoriczonej re-
akcji dalsza przerébke uskutecznia sie, jak
podano w przykladzie I.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb wytwarzania pentametylenote-
trazolu wedlug patentu nr 10 830, znamien-
ny tym, ze na azydek potasu lub azydek
amonu wzglednie kwas azydosulfonowy
dziala si¢ kwasem sulfooctowym i cyklo-
heksanonem.
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