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Przedmiotem zgtoszenia jest sposéb otrzymy-
wania kannabinolu CBN z kazdego z poje-
dynczych albo mieszaniny dwdch, albo trzech.
albo czterech albo pieciu albo szesciu
fitokanabinoidéw, takich jak, kannabidiol CBD
albo kwas kannabidiolowy CBDA, albo kan-
nabichromen CBC, albo kwas kannabichro-
menowy CBCA, albo tetrahydrokannabinol
THC, albo kwas tetrahydrokannabinolowy
THCA, uzywanych bez znaczenia dla istoty
wynalazku w postaci czystej albo stanowigcych
sktadniki znanych Zrddet ich pochodzenia, jak
np., ekstrakt z konopi czy tez tug pokrysta-
lizacyjny powstaty w procesie wyodrebniania
fitokannabinoidéw. Wynalazek rozwigzuje pro-
blem techniczny w postaci opracowania nowego
sposobu otrzymywania kannabinolu CBN znaj-
dujgcego zastosowanie w przemysle farma-
ceutycznym, z fitokanabinoidow i jodu, jako
czynnika aromatyzujgcego, polegajgcego na
dodawaniu do rozpuszczonego w toluenie albo
ksylenie jodu, sproszkowanego chemisorbentu
w postaci tlenkéw albo wodorotlenkéw albo
weglandéw, albo wodoroweglanéw metali alka-
licznych takich jak: sod, potas, magnez i wapn,
a nastepnie fitokannabinoidow, co powoduje
sorpcje powstajgcego jodowodoru juz w po-
czatkowej fazie transformaciji fitokannabinoidéw
do CBN, eliminujac powstawanie produktéw
ubocznych reakcji, bez koniecznosci oczysz-
czania produktu z uzyciem toksycznych odczyn-
nikéw i prowadzi do otrzymywania czystego
produktu z wydajnoscig powyzej 70%.
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Spos6b otrzymywania kannabinolu CBN z fitokanabinoidow

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania kannabinolu CBN
z kazdego z pojedynczych albo mieszaniny dwdch, albo trzech, albo czterech, albo
picciu, albo szesciu fitokanabinoidéw, takich jak, kannabidiol CBD albo kwas
kannabidiolowy CBDA, albo kannabichromen CBC, albo kwas kannabichromenowy
CBCA, albo tetmhydmkannabinoi THC, albo kwas tetrahydrokannabinolowy
THCA, znajdujacego zastosowanie w przemysle farmaceutycznym,
Znane metody. otrzymywania kannabinolu CBN mozna podzieli¢ na trzy
grupy:
e wyodrebnianie z naturalnych zrodel jakimi sg konopie
» na drodze pelnej syntezy organicznej
s semi-syntetyczne polegajace na przekszialcaniu kannabinoidéw A9-THC lub
CBD, wyodrebnionych z okreslonyveh roslin.
Najlatwicjszym sposobem pozyskania CBN jest jego wyodrgbnienie z materiatu
roélinnege poprzez ekstrakcje rozpuszezalnikami, jak opisujg autorzy Wianowska,
D.. Dawidowicz, A.L., Kowalczyk, M., J. Anal. Chem. 70, 2015 czy tez Hidayati,
N.; Sacfumillah, A.; Cahvana, A H., Mater. Sci. Eng., 902, 2020. Ekstrakcje tego
typu maja swoje niedogodnosci, jak np., brak powtarzalnosci procesu wskutek roznej
zawartosci CBN w surowcu roslinnym, uzaleznionej od gatunku konopi i warunkow
uprawy, zblizona polarnosé/hydrofobowos¢ CBN do polamosci/hydrofobowosci
innych zawartych w roslinnym surowcu fitokannabinoidow, gléwnie A9-THC, co
sprawia, ze ekstrakcja jest niekorzystna opcja z uwagi na jej niskg selektywnosc,
wydajnos¢ i konieczno$é podZniejszego doczyszezania produktu. Dodatkowo,
ekstrakeje przebiegaja z uzyciem duzych ilosci rozpuszczalnikéw organicznych,
ktore nieodpowiednio zagospodarowane przyczyniaja sie  do  znacznego
zanieczyszczenia srodowiska a nawet jego destrukeji.
Inne znane metody ofrzymywania CBN (o jego pelna synteza organiczna
przebiegajaca z tworzeniem laktonu jako posredniego polproduktu reakcji 1 synteza

bez tworzenia tego posredniego polprodukiu reakcji.
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Jak opisano w publikacji Adams, R.. Baker, B.R., Wearn, RB.. J. Am. Chem. Soc.,
62, 1940; synteza CBN polega na kondensacji S-n-amylo-1.3-cykloheksanodionu
z kwasem metylo-2-bromobenzoesowym i uzyskaniun odpowiedniego piranu.
W kolejnym etapie przeprowadzana jest aromatyzacja z wykorzystaniem siarki
i uzyskanie laktonu, ktory poddaje sie gem-metylacji przy uzyciu jodku
metylomagnezu.

W nowszych sposobach syntezy CBN przebiegajacych z tworzeniem laktonu, etap
aromatyzacji zastepuje si¢ sprzgganiem bifenylowym i reakcja cyklizacii. Informacje
o wymienionych syntezach CBN, zawarte sg w pracach: Novik, J., Salemink, C.A.
Cannabis Xxiv., Tetrahedron Lett., 23, 1982; Niillen, M., Géttlich, R., Synlett, 24,
2013: Li, Y.. Ding, Y.-J., Wang, J.-Y., Su, Y.-M., Wang, X.-S., Org. Lett. 15, 2013;
Guo, D.-D., Li, B., Wang, D.-Y., Gao, Y.-R., Guo, S.-H., Pan, G.-F., Wang, Y.-Q.,
Org. Lett., 19, 2017 czy tez w pracy autorstwa Kloss, F., Neuwirth, T., Haensch,
V.G., Hertweck, C.., Angew. Chem. Int. Ed., 57, 2018. Informacje o syntezie
biarylolaktonu w reakcji cyklizacji znane sa z publikacji J.A., Deiters, A., Org. Lett.,
10, 2008; Nandaluru, P.R., Bodwell, G.J., Org. Lett., 14, 2012, czy tez L. Minuti’ego
i J. Chang’a [Minuti, L., Temperini, A., Ballerini, E., J. Org. Chem., 77, 2012; Fan,
F., Dong, J., Wang, J., Song, L., Song, C.. Chang, J., Adv. Synth. Catal., 356, 2014
czy tez Z artykutu autorstwa Mou, C., Zhu, T., Zheng, P., Yang, S., Song, B.-A., Chi,
Y.R., Adv. Synth. Catal., 358, 2016.

Syntezy CBN bez posredniego laktonu opisali autorzy- Norseeda, K., Tummatorn, J.,
Krajangsri, S., Thongsornkleeb, C., Ruchirawat, S.. Asian J. Org. Chem., 5, 2016
oraz Lopatriello, A., Caprioglio, D., Minassi, A., Schiano Moriello, A., Formisano,
C., De Petrocellis, L., Appendino, G., Taglialateta-Scafati, O., Bioorg: Med. Chem.,
26, 2018, ktorzy przeprowadzili reakcje tworzenia CBN, wykorzystujac olivetol
i citral w $rodowisku zasadowym do wytworzenia kannabichromenu (CBC) jako
potproduktu rcakcji, ktory nastepnie traktowano jodem.

Wymienione metody otrzymywania CBN na drodze peinej syntezy organicznej s3
wieloetapowe, przebiegajg z wykorzystaniem wielu odezynnikdw i katalizatorow, co
powoduje tworzenie si¢ znacznych ilosci ubocznych produkiow reakeji i wymaga
wyrafinowanych metod oczyszczania produktu koncowego. Niejednokrotnie,
nicodpowiednio zagospodarowane odpady organiczne powodujg degradacje
naturalnego $rodowiska. Wydajnos¢ reakcji nie przekracza w  wigkszosci

przypadkow 25 %.
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Jednym ze sposobéw otrzymywania CBN  jest degradacja oksydacyjna
A9-tetrahydrokannabinolu A9-THC, polegajaca na aromatyzacji tego prekursora lub
jego izomerow, Rézne metody utleniania pierscienia 'C w A9-THC i kilku jego
regioizomeréw do CBN opisali Adams, R., Baker, B.R., Wearn, R.B., J. Am. Chem.
Soc., 62, 1940 (ogrzewanie z siarkg w. temperaturze okoto 250°C). Meltzer, P.C.,
Dalzell, H.C., Razdan, R.K., Synthesis 12. 1981, podali, iz reakcje mozna
przeprowadzi¢ w mniej ekstremalnym warunkach, stosujac N-bromosukcynoimid i
tetrachlorek wegla w obecnosei $wiatla UV. Autorzy Mechoulam, R., Yagnitinsky,
B., Gaoni, Y. Hashish., J. Am. Chem. Soc., 90, 1968, wykazali, ze selektywne
utlenienie A9-THC, bez nienaruszenia innych izomerycznych tetrahydrokannabinoli
mozna uzyskaé za pomoca chloranylu (tetrachloro-1,4-benzochinon). Opisano
rowniez odwodornienie z udzialem ditlenku selenu i polifosforanu trimetylosililu
otrzymanego z P4Oyo i heksametylodisiloksanu, co ujawnili Bastola, K., Hazekamp.
A.. Verpoorte, R., Planta Med., 73, 2007.

Wada tych metod jest wysoka toksycznos$é, mutagennos¢ 1 karcenogennosc
substratow oraz produkiéw ubocznych. Sg one wysoce energochlonne, a produkt
koncowy wymaga specjalistycznych metod oczyszezania. Uwage zwraca rowniez
niska wydajnos¢ procesu.

Inny znany sposob przedstawiajacy mozliwos¢ uzyskania CBN poprzez traktowanie
A9-THC lub A9-THCA jodem, opisali Pollastro, F., Caprioglio, D., Marotia, P,
Moriello, A.S., De Petrocellis, L., Taglialatela-Scafati, O., Appendino. G., J. Nat.
Prod.. 81, 2018 i Caprioglio, D., Mattoteia, D., Minassi, A.. Pollastro, F., Lopatriello,
A., Muifoz, E., Tagﬁalalela-Scafati, O.. Appendino, G.. Org. Leu., 21, 2019
CBN tworzy si¢ w serii reakeji jodowania-dehydrojodowania wywolujacych
aromatyzacj¢ ukladu mentonowego do p-cymenowego.

Jako surowicc wyjéciowy mogg by¢ stosowane rowmez CBD lub CBC.
CBD w srodowisku kwasnym cyklizuje in situ do A9-THC, ktory w reakejt z jodem
przeksztalca sie CBN. Natomiast w przypadku CBC dodanie jodu do ukladu
chromenowego powoduje elektrocykliczne otwarcie pierdcienia heterocyklicznego,
a nastepnie reakcje hetero Dielsa-Aldera, kiora prowadzi do wytworzenia
pochodnych tetrahvdrokannabinolu, ulegajacych aromatyzacji w reakcjach addycji
jodu i eliminacji kwasu jodowodorowego.

Reakcj¢ CBD -z jodem, w $rodowisku rozpuszezalnika organicznego, prowadzaca do
otrzymywania CBN, ujawnia dokument patentowy US 2022/0002261 Al. Reakcja ta

rzebiega z wydajnoscia procesu, na poziomie 15-30%, przy znacznym zuzyciu jodu.
B b ; \ 5 ¥
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Celem wynalazku bylo opracowanie metody otrzymania CBN,
z (itokanabinoidéw. przebiegajgcej z ograniczeniem toksycznych odczynnikow
i wyeliminowantem ubocznych produkiow reakcji, prowadzacej do uzyskania
czystego produkiu z wysoka wydajnoscia.

Sposob otrzymywania kannabinolu CBN z kazdego z pojedynczych albo
mieszaniny dwoch, albo trzech, albo czterech. albo pigciu, albo szeSciu
fitokanabinoidéw, takich jak. kannabidiol CBD albo kwas kannabidiolowy CBDA.
albo  kannabichromen CBC, albo kwas kannabichromenowy CBCA, albo
tetrahvdrokannabinol THC, albo kwas tetrahydrokannabinolowy THCA,
z uzyciem jodu jako czynnika aromatyzujgcego rozpuszczonego w rozpuszczalniku
organicznym jakim jest toluen albo ksylen, charakteryzuje sig tym, ze do srodowiska
reakcji, w ktérym znajduje sie rozpuszczony jod dodaje si¢ najpierw sproszkowany
chemisorbent w postaci tlenkéw albo wodorotlenkéw, albo wgglanéw, albo
wodoroweglanow metali alkalicznych, takich jak: sod, potas, magnez i wapn,
a nastgpni¢ kazdy z pojedynczych albo mieszaning fitokanabinoidéw, miesza si¢
i ogrzewa w temperaturze 110 - 210°C przez 3 — 6 godzin, a po ochlodzeniu do
temperatury pokojowej, mieszaning poreakeyjna dezaktywuje si¢ 2 uzyciem
wodnego 10% roztworu tiosiarczanu  sodu i usuwa warstwg.  wodng
z rozwarstwionego wodno-organicznego ukladu, zas pozostaloéé kilkukrotnie
przemywa sie wodg destylowang, az do catkowitego usunigcia jonow jodkowych, po
czym przesgcza sig 1 destyluje w celu usunigeia rozpuszezalnika.

Korzysinym jest aby substraty reakcji wraz z chemisorbentem uzywane byly
w ilosciach wynikajacych ze stechiometrii reakeji.

Wynalazek rozwigzuje problem techniczny w postaci opracowania nowego
sposobu otrzymywania kannabinolu CBN z fitokanabinoidéw i jodu jako czynnika
aromatyzujacego, polegajgcego na dodawaniu chemisorbentu do rozpuszezonego
jodu; a nastgpnie fitokanabinoidow, co powoduje sorpeje powstajacego jodowodoru
juz w poczagtkowej fazie transformacji fitokanabinoidéw do CBN, eliminujac
powstawanie produktéw ubocznych reakcji, bez koniecznosci oczyszezania produkiu
7z uzyciem toksycznych odezynnikow i prowadrzt do otrzymywania czystego
produktu z wydajnoscig powyzej 70%.

Wynalazek, w postaci sposobow otrzymywania CBN, zostal przedstawiony

w ponizszych przykladach wykonania.
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Przykiad 1.

Do kolby -zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawiequw;j 1000 ml toluenu
wprowadzono' 5g jodu, 0.8g drobno zmielonego tlenku magnezu, a nastgpnie 3g
czystego CBD: Po zmieszaniu skladnikéw proces transformacji CBD do CBN
prowadzono w temp. 130°C przez 5,5h. Po tym czasie uklad reakcyjny ochlodzono
do temperatury pokojowej. po czym do uzyskane] mieszaniny poreakcyjngj
wprowadzono 100mL  wodnego roztworu tiosiarczanu sodu o stezeniu 10%
i energicznie wstrzgsni¢to. Wodno-organiczny uklad przeniesiono do rozdzielacza
i po rozwarstwieniu si¢ faz, usunigto warstwe wodng, a warstwe organiczng
ponownie ekstrahowano wodg destylowang, az do usunigcia resztek produkiow
neutralizacji nieprzereagowanego jodu. Zebrang faz¢ organiczna przesaczono przez
lejek Biichnera z krazkiem bibutowym. Uzyskany przesacz przeniesiono do
prézniowego ukladu destylacyjnego w celu usunigcia rozpuszezalnika. Uzyskano
2,9¢ produktu syntezy zawierajacego 2,22 g CBN co odpowiada wydajnosci procesu
na poziomie 73,9%.

Przyklad 2.

Do kolby =zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajycej 100 ml toluenu
wprowadzono 5g jodu, l,1g drobno zmielonego tlenku wapnia, a nastepnie 3g
krystalicznego CBD. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 210°C przez
4godz. Procedurg oczyszczania i wyodrgbniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2.8¢g produktu
syniezy zawierajgcego 2,27 g CBN co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
75,6%.

Przyklad 3.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajgcej 100 ml toluenu
wprowadzono 5g jodu, 1,1g drobno zmielonego wodorotlenek magnezu, a nastgpnic
3,4g krystalicznego CBDA. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 180°C przez
5 godz. Procedurg oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2,8g produktu
syntezy zawierajacego 2.35 g CBN co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
78,8%.

Przyktad 4.

Do kolby =zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajacej 100 mi toluenu
wprowadzono Sg jodu, 2.7g drobno zmielonego weglanu potasu, a nastgpnic 3.4g

krystalicznego CBDA. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 195°C przez 4
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godz. Procedurg oczyszczania i wyodrgbniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznic jak w przykiadzie 1. Uzyskano 2,9g produktu
syntezy zawierajacego 2,12g CBN, co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
71.2%.

Przyklad 5.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnice zwrotna zawierajgcej 100 ml toluenu
wprowadzono Sg jodu. 2g drobno zmiclonego weglanu wapnia. a nasigpnic 3g
krystalicznege CBC. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 210°C przez
5godz. Procedurg oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN 2z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogiczniesjak w przykladzie 1. Uzyskano 2.8g produktu
syntezy zawierajacego 2.23g CBN, co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
74,4%.

Preyklad 6.

Do kolby zaopatrzonej w chiodnicg zwrotng zawierajacej 100 ml toluenu
wprowadzono 5g jodu, 3,3g drobno zmielonego wodorowgglanu sodu, a nast¢pnie 3g
krystalicznege CBC. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 190°C przez
5godz. Procedure oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2,8g produktu
syntezy zawierajacego 2,14g CBN co. odpowiada wydajnodci procesu na poziomie
71.2%.

Przykiad 7.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnice zwrotna zawierajacej 100 ml toluenu
wprowadzono Sg jodu. 0.8g drobno zmielonego tlenku magnezu, a nastgpnie 3.,4g
krystalicznego: CBCA. Proces syniezy prowadzono w temperaturze 180°C przez
6godz. Procedur¢ oczyszczania i wyodrgbniania uzyskanego CBN z mieszaniny
porcakeyjnej prowadzono analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2.9g produktu
syntezy zawierajgeego 2,11g CBN co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
70,7%.

Przyklad 8.

Do kolby =zaopatrzonej w chlodnicg zwrotna zawierajgcej 100 ml toluenu
wprowadzono 5g jodu, 1.lg drobno zmiclonego wodorotlenek magnezu, a nastgpnie
3,4g krystalicznego CBCA. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 200°C przez
4 5godz. Procedure oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN z mieszaniny

poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przyktadzie 1. Uzyskano 2,8g produktu
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syntezy zawierajacego 2,15g CBN co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
72,2%.

Przykiad 9.

Do keolby zaopatrzonej w chiodnice zwrotna zawierajacej 100 ml toluenu
wprowadzono 5g jodu, 2g drobno zmielonego weglanu wapnia, a nastgpnie 3g
krystalicznego THC. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 210°C przez
3,5godz. Procedure oczyszezania i wyodrgbniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2,8¢g produktu
synlezy zawierajacego 2,48g CBN co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
82,6%.

Przykiad 10.

Do kolby zaopatrzongj w chiodnice zwrotna zawierajacej 100 ml ksylenu
wprowadzono 5g jodu, 2g drobno zmielonego weglanu wapnia, a nastgpnie 3g
krystalicznego- THC. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 210°C przez
3godz. Procedure oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2.8g produkiu
synlezy zawierajgcego 2,54g CBN co odpowiada wydajnodci procesu na poziomie
84,7%.

Przyktad 11.

Do kolby =zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajgcej 100 ml toluenu
wprowadzono 5g jodu, 0.8g drobno zmielonego tlenku magnezu, a nastgpnie 3.,4g
krystalicznego THCA. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 110°C przez
6godz. Procedur¢ oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przykiadzie 1. Uzyskano 2,9 produkiu
syntezy zawierajacego 2,12g CBN co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
71,2%.

Przyklad 12.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajace] 100 ml ksylenu
wprowadzono 5g jodu. 0.8g drobno zmielonego tlenku magnezu, a nast¢pnic 3.4g
krystalicznego THCA. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 160°C przez
4godz. Procedurg oczyszezania i wyodrgbniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakeyjnej prowadzono analogicznie jak w przykiadzie 1. Uzyskano 2,9g produkiu
syntezy zawierajgeego 2.29¢ CBN, co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie
76.9%.
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Przyklad 13.

Do kolby =zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajgcej 100 ml ksylenu
wprowadzono Sg jodu. 2g drobno zmiclonego weglanu wapnia, a nastgpnie
mieszanine 1g krystalicznego CBD, lg krystalicznego CBC oraz 1g krystalicznego
THC. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 200°C przez 3,5godz. Procedurg
oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN  z -mieszaniny poreakcyjnej
prowadzono .analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2,8g produkiu syntezy
zawierajgeego 2,51g CBN co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie 83,8%.
Przykiad 14.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnicg zwrotng zawierajacej 100 ml ksylenu
wprowadzono 5g jodu, 2g drobno zmielonego weglanu wapnia, a nastgpnic
mieszaning 1.2g krystalicznego CBDA. 1.1g krystalicznego CBCA oraz 1.1g
krystalicznego. THCA. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 200°C przez
4godz. Procedure oczyszczania 1 wyodrgbniania uzyskanego CBN z mieszaniny
poreakcyjnej prowadzono analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2,8g produktu
syntezy zawierajacego 2.42g. CBN, co odpowiada wydajnoéci procesu na poziomie
81.3%.

Przykiad 15.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnicg zwrolna zawierajacej 100 ml ksylenu
wprowadzono Sg jodu, 3,3g drobno zmielonego wodorowgglan sodu, a nastgpnie
mieszaning 0,75g krystalicznego CBD, 0,85g krystalicznego CBDA, 0,75g
krystalicznego THC oraz 0.85g krystalicznege THCA. Proces syntezy prowadzono w
temperaturze 200°C przez 4godz. Procedurg oczyszczania i1 wyodrgbniania
uzyskanego CBN z mieszaniny poreakcyjnej prowadzono analogicznic jak w
przykladzie 1. Uzyskano 2.9g produkiu syntezy zawierajgeego 2.30g CBN, co
odpowiada wydajnosci procesu na poziomie 77,2%.

Przyklad 16.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajgcej 100 ml ksylenu
wprowadzono Sg. jodu, 2.7g drobno zmielonego weglan potasu, a nasl¢pnic
mieszaning 1,50g krystalicznego CBD, 1.70g krystalicznego CBDA. Proces syntezy
prowadzono w temperaturze 210°C przez 3godz. Procedur¢ oczyszczania i
wyodrebniania uzyskanego CBN z mieszaniny poreakeyjnej prowadzono
analogicznie jak w przykladzie 1. Uzyskano 2,8g produkiu syniezy zawierajgcego

2,11g CBN. coodpowiada wydajnosci procesu na poziomie 70,9%.
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Przyklad 17.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajacej 100 mi ksylenu
wprowadzono: 5g jodu, 3.3g drobno zmielonego wodoroweglan sodu, a nastepnie
mieszaning 0,50g krystalicznego CBD, 0.85g krystalicznf:gn CBDA. 0.50g
krystalicznego THC oraz 0,85g krystalicznego THCA, 0.50g krystalicznego CBC.
Proces syntezy prowadzono w temperaturze 1857C przez 4 5godz. Procedurg
oczyszczania i wyodrebniania uzyskanego CBN z mieszaniny poreakcyjne]
prowadzono analogicznie 1ah w przykiadzie 1. Uzyskano 2,9g produktu syntezy
zawierajacego 2,32g CBN., co odpowiada wydajnosci procesu na poziomie 77,9%.
Przykiad 18.

Do kolby zaopatrzonej w chlodnice zwrotng zawierajacej 100 ml  ksylenu
wprowadzono S5g jodu, 1.lg drobno zmielonego tlenek wapnia, a nast¢pnie
mieszanine 0.50g krystalicznego CBD, 0.60g krystalicznego CBDA, 0,50g
krystalicznego THC oraz 0.60g krystalicznego THCA, 0,50g krystalicznego CBC,
0.50g krystalicznego CBCA. Proces syntezy prowadzono w temperaturze 210°C
przez 3godz. Procedure oczyszczania i wyodrgbniania uzyskanego CBN 2z
mieszaniny poreakcyinej prowadzono analogicznie jak w przykiadzie 1. Uzyskano
2.9¢ produktu syntezy zawierajacego 2.18g CBN, co odpowiada wydajnosci procesu

na poziomie 73,2%.
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposob otrzymywania kannabinolu CBN z kazdego z pojedynczych albo
mieszaniny dwoch, albo trzech, albo  czterech, albo pieciu, albo szesciu
fitokanabinoidow, takich jak: kannabidiol CBD albo kwas kannabidiolowy CBDA,
albo kannabichromen CBC, albo kwas kannabichromenowy CBCA. albo
tetrahydrokannabinol THC, albo kwas tetrahydrokannabinolowy THCA,
z uzyciem jodu jako czynnika aromatyzujacego rozpuszczonego w rozpuszezalniku
organicznym jakim jesi toluen albo ksylen, znamienny tym, ze do $rodowiska
reakcji, w kiorym znajduje si¢ rozpuszezony jod dodaje si¢ najpierw sproszkowany
chemisorbent w postaci tlenkéw albo wodorotlenkow, albo weglanéw, albo
wodoroweglanow metali alkalicznych, takich jak: sod, potas, magnez i wapfi.
a nastepnie kazdy z pojedynczych albo mieszaning fiiokanabimidéw, miesza si¢
1 ogrzewa w temperaturze 110 - 210°C przez 3 ~ 6 godzin, a po ochlodzeniu do
temperatury  pokojowej, mieszaning poreakcyjng dezaktywuje si¢ z uzyciem
wodnego 10% roztworu tiosiarczanu sodu 1 usuwa warstwg wodna z
rozwarstwionego wodno-organicznego ukladu, za§ pozostatos¢ kilkukrotnie
przemywa si¢ woda destylowana, az do catkowitego usunigcia jonow jodkowych, po

czym przesacza si¢ i destyluje w celu usunigcia rozpuszczalnika.

2. Sposob wedlug zastrzezenia | znamienny tym, ze substraty reakcji wraz

z chemisorbentem uzywane sa w ilosciach wynikajgcych ze stechiometrii reakcji.
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URZ A D PATENTOWY al. Niepodlegtosci 188/192

00-950 Warszawa, skr. poczt. 203

RZECZYPOSPOLITEJ POLSKIEJ tel.: (+48) 22 579 05 55 | fax: (+48) 22 579 00 01

e-mail: kontakt@uprp.gov.pl | www.uprp.gov.p!

SPRAWOZDANIE O STANIE TECHNIKI DO ZGLOSZENIA NR P.444929

Klasyfikacja zgloszenia: CO7D 311/80

Podklasy w ktérych prowadzono poszukiwania: CO7D

Bazy komputerowe w ktérych prowadzono poszukiwania: EPODOC WPI bazy UPRP

Kategoria Dokumenty - z podang identyfikacja Odniesienie do
dokumentu zastrz.
A US 2022 000 2261 A1 (DSPAIN TYLER [US]; HOPEK MELANIE [US]; 1-2

WENZL COLEMAN [US]) 06-01-2011

A US 2020 262 806 A1 (PLANTBIOSIS LTD [CA]) 20-08-2020 1-2

] Dalszy cigg wykazu dokumentéw na nastepnej stronie

A — dokument okreslajacy ogolny stan techniki, ktéry nie jest uwazany za posiadajacy szczegélne znaczenie,

E — dokument stanowiacy wczesniejsze zgloszenie lub patent, ale opublikowany w lub po dacie zgloszenia,

L — dokument, ktéry moze poddawa¢ w watpliwo$¢ zastrzegane pierwszenstwo(-wa), lub przytoczony w celu ustalenia daty publikacji innego cytowanego dokumentu
lub z innego szczegdlnego powodu,

O — dokument odnoszacy si¢ do ujawnienia ustnego przez zastosowanie, wystawienie lub ujawnienie w inny sposob,

P — dokument opublikowany przed datg zgloszenia, ale pozniej niz zastrzegana data pierwszenstwa,

T — dokument pozniejszy, opublikowany po dacie zgloszenia lub w dacie pierwszenstwa i niebedacy w konflikcie ze zgloszeniem, ale cytowany w celu zrozumienia
zasad lub teorii lezacych u podstaw wynalazku,

X — dokument o szczegélnym znaczeniu; zastrzegany wynalazek nie moze by¢ uwazany za nowy lub nie moze by¢ uwazany za posiadajacy poziom wynalazczy, jezeli
ten dokument brany jest pod uwage samodzielnie,

Y — dokument o szczegolnym znaczeniu; zastrzegany wynalazek nie moze by¢ uwazany za posiadajacy poziom wynalazczy, jezeli ten dokument zostanie polaczony z
jednym lub kilkoma tego typu dokumentami, a takie polaczenie bedzie oczywiste dla znawcy,

& — dokument nalezacy do tej samej rodziny patentowe;.

Sprawozdanie wykonal/-a: Data: Podpis:
i H i /podpisano kwalifikowanym podpisem elektronicznym/
An d rzeJ J u rkl ewicz 2 7 06 ' 2 02 3 Pismo wydane w formie dokumentu elektronicznego

Ekspert

Uwagi do zgloszenia

Sprawozdanie zostalo wykonane w oparciu o zastrz. z dnia 17.05.2023 r.
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