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Sposób wytwarzania N-trójfenylometyloimidazoli

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
N-trójfenylometyloimidazoli o wzorze ogólnym 1,
w którym X oznacza atom wodoru lub chloru.

Znany z polskiego opisu patentowego nr 69778
sposób otrzymywania N-trójfenylometyloimidazoli
polega na reakcji imidazolu z trójfenylokarbino-
laimi. W czasie reakcji korzystnym jest azeotropo-
we odszczepienie wody w obecności wysokowrzą-
cego, obojętnego rozpuszczalnika organicznego, jak
ksylen lub chlorobenzen. W przypadku prowadze¬
nia reakcji bez rozpuszczalnika proces zachodzi
w podwyższonej temperaturze od 140° do 230°C,
korzystnie 170° do 190°C, przy czym dla ułatwie¬
nia odszczepienia wody dodaje się środki odcią¬
gające, jak tlenki metali ziem alkalicznych wzglę¬
dnie tlenek glinu.

Inny sposób otrzymywania N-trójfenylometylo¬
imidazoli, znany z opisu patentowego RFN
nr 2009020, polega na reakcji trójfenylokarbinoli
z tionylodwuimidazolem w środowisku obojętnego,
oisujszonego rozpuszczalnika organicznego, jak eter
naftowy, benzen, toluen, aceton, eter etylowy, te-
trahydrofuran, acetonitryl, dwumetylosulfotlenek
lub dwumetyloformamid. Reakcja przebiega w tem¬
peraturze — 20° do + 150°C, korzystnie w tem¬
peraturze 0°—50°C, zaś czas reakcji wynosi od
3 do 25 godzin.

Niedogodnością sposobu opisanego w patencie
polskim jest konieczność prowadzenia reakcji w
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drastycznych warunkach, jak wysoka tempera¬
tura i długi czas procesu.

Sposób wytwarzania N-trójfenylometyloimidazo¬
li o wzorze ogólnym 1, w którym X oznacza atom
wodoru lub chlonu, według wynalazku polega na
tym, że zawiesinę imidazolu w aprotonowym, bez¬
wodnym rozpuszczalniku organicznym poddaje się
reakcji z tlenochlorkiem fosforu w obecności czyn¬
nika wiążącego kwas, a następnie do mieszaniny
reakcyjnej wprowadza się trójfenylokarbinol o
ogólnym wzorze 2, w którym X ma podane wyżej
znaczenie, całość podgrzewa się w rozpuszczalniku
organicznym, korzystnie w temperaturze jego wrze¬
nia, i w czasie korzystnie od 2,5 do 5 godzin, po
czym z mieszaniny poreakcyjnej lizoluje się końco¬
wy produkt znanymi sposobami.

Aprotonowym rozpuszczalnikiem organicznym
oraz czynnikiem wiążącym kwas jest pirydyna. In¬
ny sposób otrzymywania N-trójfenylometyloimida¬
zoli o wzorze ogólnym 1, w którym X oznacza
atom wodoru lub chloru, według wynalazku pole¬
ga na tym, że na imidazol w bezwodnym aproto¬
nowym rozpuszczalniku organicznym działa się
dwuahlorlkiem kwasu O-alkilo- lub O-arylofosforo-
wego, w obecności czynnika wiążącego kwas, a
następnie do mieszaniny reakcyjnej dodaje się
trójfenyldkarfbiinol o wzorze ogólnym 2, w którym
X ma podane wyżej znaczenie, całość podgrzewa
się w rozpuszczalniku organicznym, korzystnie w
temperaturze jego wrzenia i w czasie korzystnie
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od 2,5 do 5 godzin, po czym z mieszaniny poreak¬
cyjnej izoluje się końcowy produkt znanymi spo¬
sobami. Aprotonowym rozpuszczalnikiem organicz¬
nym jest acetonitryl, względnie pirydyna, zaś czyn¬
nikiem wiążącym kwas pirydyna.

Zaletą sposobu według wynalazku jest wyeli¬
minowanie konieczności izolowania z mieszaniny
reakcyjnej produktu pośredniego w postaci fosfo-
ryloimidazolu, a tym samym możliwość uzyskania
produktu końcowego w procesie jednoetapowym, z
łatwo dostępnych substratów oraz w krótkim cza¬
sie. Ponadto, stosowanie pirydyny, eliminuje ko¬
nieczność wprowadzania dodatkowego odczynnika,
będącego akceptorem powstającego kwasu.

Sposób^otrzymywania N-trójfenylometyloimida-
*oli według l wynalazku ilustrują poniższe przy¬
kłady, f
Przykład I.j Do zawiesiny 17 g (0,25 m) imi-

dazolu w 100 nil bezwodnej pirydyny wkrapla
Bię 7,3 ml (0,08 m) ttenochilorkiu fosforu i miesza^
ninę pozostawia na 15 minut w tempera/buirze po¬
kojowej. Nas/tejpnde dodaje się 20 g (0,077 m) toój-
fenylokarbiinolu i całość ogrzewa do wrzenia w
ciągu 3 godzin. Rozpuszczalnik oddasftylowuje isię
pod zmniejsfzionyni ciśnieniem, a z pozostałości wy¬
traca wodą osad surowego. N-trójjfenylometylo-
imidazolu. Po krystalizaictfi z ksylenu otrzymuje
się N-trójfenydonietyloiknddazol o temperaturze top¬
nienia 224^-226° C. Wydajność wynosi 63% wy¬
dajności teorejtycainej. <•

Przykład II. Do zawiesjiny 14 g (0,205 m)
irnddazoioi w 50 ml bezwodnej pirydyny wkrapla
Bię 15,25 ml (0;i m) dwucnlorku kwaisu O-fenylo-
fosforowego i mieszaninę pozostawia na 15 minut
w temperaituinze pokojowej. Nasitejpnde do mieszani¬
ny ireakcyjnej dodaje się 20 g {0,06 m) trójtfenyio-
kaoibinoiLu i ogrzewa do wrzenia w ciągu 3 go-
dżin. Pftrydynę oddetftyllowuje się pod zmniejszo¬
nymi ciśnieniom i do pozosjtałości dodaje 500 ml
wody. Wypada osad, który krystalizuje się z ksyle¬
nu. Uzyskuje się N-tr6jfenylometyloimidazol w
ten^peraturze topnienia 223—225°C, z wydajnością
60%.

Przykład III. Do irozitwonu 14 g (0,205 m)
imadaŁołu w 30 mil bezwodnego acetoniitryliu do¬
daje się 20 ml (0,25 m) bezwodnej pirydyny i
wtkrapla fi 1,8 ml (0,il0 m) dwucMorku kwasu O-
-ettyilafosforowego. Po kdlllku mdnultach do mieszani¬
ny reakcyjnej dodaje się 18,8 g (0,064 m) O-chao-
rofenyilo-dwufenylolkaribinolu i całość ogrzewa do

winzenia w czasie 5 godzin. Acetonitryl oddes,$y-
lowuje się pod zimniejszonyim ciśnieniem, zaś
pozostałość traktuje się wodą i ekstoahuje benze¬
nem. Ekstrakt benzenowy przemywa madą ilością

B wody i suszy bezwodnym siarczanem magneziu,
po czym benzen odparowuje się, a uzyskany olej
ogrzewa z 30 ml acetoniitryiu z dodatkiem węgla
aktywnego, sączy i pozositawia do powoŁnej kry¬
stalizacji w tempecnaltiiirze pokojowej. Otrzymuje

10 się 12,3 g N-/owchlorofenyilo^dw.ufenyloimetylo/-
imidazioilu o temperalturze topnienia 143—144° C,
co stanowi 56% wydajności teoretycznej.

Zastrzeżenia patentowe
19

1. Sposób wyitwarzania Nntrójifenylometyloijmi-
daiz-oili o wzorze ogólnym 1, w kitórym X oznacza
altom wodoru lub chloru, znamienny tym, że za¬
wiesinę imidazoiu w aproitonowyim, bezwodnym

n rczpuszczadndfcu organicznym poddaje się reakcji
z UenocMoirkiem fostfonu w olbecności czynnika
wiążącego kwas, a nasitępnie do mieszaniny re¬
akcyjnej wpiriowadza się Irójfenylokaarfbdnol o wzo¬
rze ogólnym 2, w którym X ma podane wyżej
znaczenie, całość ogrzewa w rozpuszczalniku orga¬
nicznym, korzystnie do temperatury jego wrzenia,
w czasie korzysiinie od 2,5 do 5 godzin, po czym
z mieszaniny poreakcyjnej izoluje się produkt koń¬
cowy znanymi sposobami.

30 2. Sposób według zasłuż. 1, znamienny tym, że
aparotonowyim rozpuszczalnikiem organicznym i
czynnilkdem wiążącymi kwas jesit pirydyna.

3. Sposób wytwarzania N-trójfenyionietyloimdda-
zoli o wzorze ogólnym 1, w ikitóirym X oznacza

sy altom wodoru lub chUoriu, znamienny tym, że na
śimidazol w bezwodnym, aprotonowym rozpuszczal¬
niku organicznym działa się dwuchlorMem kwasu
O-alkdlo- lub O-arylofosforowego w obecności
czynnika wiążącego kwas, a nasitępnie do mie-

40 szaniny reakcyjnej dodaje się trójfenylokarbinol o
wzorze ogólnym 2, w kltórym X ma podane wyżej
znaczenie, całość ogrzewa się w rozpuszczalniku
organicznymi, korzysitnie do temperaitury jego
wrzenia, w czasie korzystnie od 2,5 do 5 godzin,

45 po czym z mieszaniny poreakcyjnej izoluje się
produkt końcowy znanymi sposobami.

4. Sposób według zasłtirz. 3, znamienny tym, że
aponotonowym rozpuszczalndkieim organicznym jest
acetonditryl, względnie pirydyna, zaś czynnikiem

51 wiążącym kwas — pirydynau •
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