PAT
WO TATEN

Warszawa, 23 lutego 1935 r.

G0t 54’].0 2
v

7o
g

40

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ
OPIS PATENTOWY
Nr 20941. Kl 12 p, 7/01.

Przemystowo-Handlowe Zaklady Chemiczne
Ludwik Spiess i Syn
Spétka Akcyjna
(Warszawa, Polska).

Sposob otrzymywania kwasu 5,5-metylo-cykloheksenylo-N-metylo-barbiturowego.

Zgloszono 16 grudnia 1933 r.
Udzielono 11 stycznia 1935 r.

Znany jest sposéb otrzymywania kwa-
su 5,5-metylo-cykloheksenylo-N-metylo-bar-
biturowego, polegajacy na kondensacji estru
metylo-cykloheksenylo-malonowego lub e-
stru metylo-cykloheksenylocyjanooctowego
z metylomocznikiem w obecnosci alkoholanu
sodu.

Natomiast sposobem wedlug wynalazku
otrzymuje si¢ z wydajnoscia bliska ilosci

teoretycznej kwas 5,5-metylo-cyklohekse-

nylo-N-metylo-barbiturowy przez dzialanie
N-metylo-N,-acetylo-mocznika na ester ety-
lowy kwasu metylo-cykloheksenylo-cyjano-
octowego w obecnosci alkoholanu sodu i na-
stepne zmydlenie grupy acetylowej w o-
trzymanym produkcie przejsciowym. Po-
trzebny do syntezy N-metylo-N,-acetylo-
mocznik jest produktem latwiejszym do o-
trzymania i dogodniejszym w zastosowaniu,
niz metylomocznik,



Reakcja przebiega wedlug schematu: /
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Przyktad. Do roztworu alkoholanu so-

du, wytworzonego z 23 czesci wagowych so-
du i 300 czesci wagowych alkoholu absolut-
nego, dodaje sie 207 czesci wagowych estru
etylowego kwasu metylo-cykloheksenylo-
(1,2)-cyjanooctowego i 102 czesci N-metylo-
N,-acetylomocznika i mieszaning ogrzewa
sig przez kilka godzin na wrzacej lazni wod-
nej pod chiodnica zwrotna. Nastepnie od-
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destylowuje sig alkohol, pozostalosé¢ zo-
bojetnia kwasem solnym, pozostaly osad
odsacza i ogrzewa kilka minut ze ste-
zonym kwasem éolnym. Po ozigbieniu
oddziela si¢ produkt przez saczenie i
nastepnie krystalizuje z wodnego alko-
holu.  Wydajnos¢ okoto 80%  ilosci
teoretycznej. Punkt topnienia 144 —
145°C, -



Zastrzezenie patentow.e. acetylowa w powstalym produkcie przej-
$ciowym usuwa si¢ przez zmydlenie. -
Sposéb wytwarzania kwasu 5,5-metylo-

cykloheksenylo - N - metylo-barbiturowego, Przemystowo-Handlowe
znamienny tem, Ze ester etylowy kwasu me- Zaktady Chemiczne
tylo-cykloheksenylo-cyjanooctowego  kon- Ludwik Spiess i Syn
densuje si¢ w obecnosci alkoholanu sodu z ' ‘ Spétka Akcyjna.

acetylo-metylo-mocznikiem, poczem grupe
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Druk L. Bogustawskiego i Ski, Warszawa.
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