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Sposob wytwarzania N-tréjfenylometyloimidazoli
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Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania
N-trojfenylometyloimidazoli o wzorze ogélnym 1,
w ktorym X oznacza atom wodoru lub chloru.

Znany z polskiego opisu patentowego nr 69778
sposdéb otrzymywania N-trojfenylometyloimidazoli
polega na reakcji imidazolu z tréjfenylokarbino-
lami. W czasie reakcji korzystnym jest azeotropo-
we odszczepienie wody w obecnosci wysokowrza-
cego, obojetnego rozpuszczalnika organicznego, jak
ksylen lub chlorobenzen. W przypadku prowadze-
nia reakcji bez rozpuszczalnika proces zachodwi
w podwyzszonej temperaturze od 140° do 230°C,
korzystnie 170° do 190°C, przy czym dla ulatwie-
nia odszczepienia wody dodaje sie Srodki odcig-
gajace, jak tlenki metali ziem alkalicznych wzgle-
dnie tlenek glinu.

Inny sposdb otrzymywania N-tréjfenylometylo-
imidazoli, znany =z opisu patentowego RFN
nr 2002020, polega na reakcji trojfenylokarbinoli
z tionylodwuimidazolem w $§rodowisku obojetnego,
osuszonego rozpuszezalnika organicznego, jak eter
naftowy, benzen, toluen, aceton, eter etylowy, te-
trahydrofuran, acetonitryl, dwumetylosulfotlerek
lub dwumetyloformamid. Reakcja przebiega w tem-
peraturze —20° do - 150°C, korzystnie w tem-
peraturze 0°—59°C, za$§ czas reakcji wynosi od
3 do 25 godzin.

Niedogodnosciag sposobu opisanego w patencie
polskim jest konieczno$é prowadzenia reakicji w
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drastycznych warunkach, jak
tura i diugi czas procesu.

Sposéb wytwarzania N-tréjfenylometyloimidazo-
1li o wzorze ogdélnym 1, w ktorym X oznacza atom
wodoru lub chloru, wedlug wynalazku polega na
tym, ze zawiesine imidazolu w aprotonowym, bez-
wodnym rozpuszczalniku organicznym poddaje sie
reakcji z tlenochlorkiem fosforu w obecno$ci czyn-
nika wigzgcego kwas, a nastepnie do mieszaniny
reakcyjnej wprowadza sie tréojfenylokarbinol o
ogélnym wzorze 2, w ktorym X ma podane wyze)
znaczenie, calo$é podgrzewa si¢ w rozpuszczalniku
organicznym, korzystnie w temperaturze jego wrze-
nia, i w czasie korzystnie od 2,5 do 5 godzin, po
iczym z mieszaniny poreakcyjnej izoluje sie konco-
wy produkt znanymi sposobami.

Aprotonowym rozpuszczalnikiem organicznym
oraz czynnikiem wigzgcym kwas jest pirydyna. In-
ny sposob otrzymywania N-tréjfenylometyloimida-
zoli o wzorze ogélnym 1, w ktéorym X oznacza
atom wodoru lub chloru, wedlug wynalazku polc-
ga na tym, ze na imidazol w bezwodnym aproto-
nowym rozpuszczalniku organicznym dziala sie
dwuchlorkiem kwasu O-alkilo- lub O-arylofosforo-
wego, W obecno$ci czynnika wigzgcego kwas, a
nastepnie do mieszaniny reakcyjnej dodaje sig
trojfenylokarbinol o wzorze ogbélnym 2, w ktérym
X ma podane wyzej znaczenie, calo$§¢ podgrzewa
sie w rozpuszczalniku organicznym, korzystnie w
temperaturze jego wrzenia i w czasie korzystnie

wysoka tempera-
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od 2,5 do 5 godzin, po czym z mieszaniny poreak-
cyjnej izoluje sie koncowy produkt znanymi spo-
sobami. Aprotonowym rozpuszczalnikiem organicz-
nym jest acetonitryl, wzglednie pirydyna, zas czyn-
nikiem wiazacym kwas pirydyna.

Zaletg sposobu wedlug wynalazku jest wyeli-
minowanie koniecznosci izolowania z mieszaniny
reakcyjnej produktu posredniego w postaci fosfo-
ryloimidazolu, a tym samym mozliwo$é uzyskania
produktu koncowego w procesie jednoetapowym, z
latwo dostepnych substratow oraz w krotkim cza-
sie. Ponadto, stosowanie pirydyny, eliminuje ko-
nieczno$¢ wprowadzania dodatkowego odczynnika,
bedacego akceptorem powstajacego kwasu.

. Sposob,ofrzymywania N-tr6jfenylometyloimida-
zoli wedlug * wj:;'alazku ilustruja ponizsze przy-
klady. ! '

Przyktlad L} Do zawiesiny 17 g (0,25 m) imi-
dazolu w 100 ""n_al beawodnej pirydyny wkrapla
sie 7,3 ml (0,08 m) tlenochlorku fosforu i miesza-
nine pozostawia na 15 minut w temperaturze po-
kojowej. Nastepnie dodaje sie 20 g (0,077 m) tmodj-
fenylokarbinolu i calo$¢ ogrzewa do wrzenia w
ciggu 3 godzin. Rozpuszczalnik oddestylowuje -sie
pod zmniejszonym cisnieniem, a z pozostatosci wy-
kraca wodgq osad surowego. N-tréjfenylometylo-
imidazolu. Po krystalizacji z ksylenu otrzymuje
sie N-tréjfenylometyloimidazol o temperaturze top-

- niemia 224—226°C, Wydajnoéé wynosi 63% wy-
dajnosci teoretycanej. R
Przykiad II. Do zawiesiny 14 g (0,205 m)

imidazolu w 50 ml bezwodnej pirydynmy wkrapla
sie 1525 ml (01 m) dwuchlorku kwasu O-fenylo-
fosforowego i mieszamine pozostawia na 15 minut
w temperaturze pokojowej. Nastepnie do mieszani-
ny reakcyjnej dodaje sie 20 g (0,08 m) tréjfenylo-
karbinolu i ogrzewa do wrzenia w ciggu 3 go-
dzin. Pirydyne oddestylowuje sie pod zmniejszo~
nym ciSnieniem i do powzogtalosci dodaje 500 ml
wody. Wypada osad, ktéry krystalizuje sie z ksyflle-
nu. Uzyskuje sie N-tréjfenylometyloimidazol w
temperaturze topnienia 223—225°C, z wydajnoscia
600%.

Przyktad III. Do roztworu 14 g (0,206 m)
imidazolu w 30 ml bezwodnego acetonitrylu do-
daje si¢ 20 ml (0,25 m) bezwodnej pirydyny i
wkrapla 11,8 ml (0,10 m) dwuchlorku kwasu O-
-etylofosforowego. Po kilku minutach do mieszamni-
ny reakcyjnej dodaje sie 188 g (0,064 m) O-chlo-
rofenylo-dwufenylokarbinolu i calo$¢ ogrzewa do
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wrzenia w czasie 5 godzin. Acetonitryl oddesty-
lowuje sie pod zmniejszonym cis$nieniem, za$
pozostatosé traktuje sie woda i ekstrahuje benze-
nem. Ekstrakt benzencwy przemywa matg ilo$cig
wody i suszy bezwodnym siarczanem magnezu,
po czym benzen odparowuje sig, a uzyskany olej
ogrzewa z 30 ml acetonitrylu z dodatkiem wegla
aktywnego, saczy i pozostawia do powolnej kry-
stalizacji w temperaturze pokojowej. Otrzymuje
sie 123 g N-/o~chlorofenylo-dwufenylometylo/ -
imidazolu o temperaturze topnienia 143—144°C,
co stanowi 568 wydajnoséci teoretycznej.

Zastrzezemia patentowe

1. Sposéb wytwarzania N-tréjfenylometyloimi-
dazoli o wzorze ogblnym 1, w ktérym X oznacza

-atom wodoru lub chloru, znamienny tym, ze za-

wiesine imidazolu w aprotonowym, bezwodnym
rozpuszczalniku organicznym poddagje sie reakceji
z tlenochlorkiem fosforu w obecnosci czynnika
wigzgcego kwas, a nastepnie do mieszaniny re-
akcyjnej wprowadza sie trojfenylokarbinol o wzo-
rze ogdlnym 2, w kitérysn X ma podane wyzej
gnaczenie, calosé ogrzewa w rozpuszczalniku orga-
nicznym, korzystmie do temperatury jego wrzenia,
w czasie korzystnie od 2,5 do 5 godzin, po czym
£ mieszaniny poreakcyjnej izoluje sie produkt kon-
COWY znamymi sposobami.

2. Sposob wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
aprotonowym rozpuszczalnfkiem  organicznym i
czynnikiem wigzacym kwas jest pirydyma.

3. Sposéb wytwarzania N-tréjfenylometyloimida-
zoli o wzorze ogdlnym 1, w ktorym X oznacza
atom wodoru lub chloru, znamjenny tym, Ze na
imidazol w bezwodnym, aprotonowym rozpuszczal-
niku organicznym dziata sie¢ dwuchlorkiem kwasu
O-alkilo- lub O-arylofosforowego w obecnosci
czynnika wigzacego kwas, a nastepnie do mie-
szaniny reakcyjnej dodaje sie tréjfenylokarbinol o
wzorze ogolnym 2, w ktérym X ma podane wyzej
znaczenie, calo¢ ogrzewa sie w rnozpuszczalniku
organicznym, korzystmie do temperatury jego
wrzenia, w czasie korzystnie od 2,5 do 5 godzin,
po czym z mmieszaniny poreakcyjnej izoluje sie
produkt koficowy znanymi sposobami.

4. Sposéb wediug zastrz. 3, znamienny tym, ze
aprotonowym rozpuszczalnikiem organicznym jest
acetonitryl, wezglednie pirydyna, za§ czynnikiem
wigzacym kwas — pirydyna. -
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