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Sposób wytwarzania l-metylo-5-chloroimidazolu

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania 1-me-
tylo-5-dhlloTDiimidazoau działaniem mieszaniny tle¬
nochlorku i pięciochlorku fosforu na NnN-dwu-
raietylooksaimid. Produkt po dalszej przeróbce sto¬
suje się w przemyśle farmaceutycznym. Dotych¬
czas znana i stosowana metoda polegała na dzia¬
łaniu pięciochlorku fosforu na N-N-dwiuimetylook-
samidi, oddestylowaniu tlenochlorku fosforu pod
zmniejszonym ciśnieniem, rozcieńczeniu pozosta¬
łości, wodą, alkalizowaniu roztworem wodorotlen¬
ku sodu lufo amoniakiem oraz ekstrakcji l-imetylo-
-5-chloroimidazolu za -pomocą rozpuszczalnika typu
chłoroform.

Wadą dotychczas stosowanej imetody Ibyło to* że
otrzymany związek zawierał zawsze mieszaninę
izomerów l-metylo-5-dhloroimiidazolu i 1-metyilo-
-4-chloroiimidazolu. Dlatego też metoda ta przewi¬
duje destylacje z parą wodną przed procesem ek¬
strakcji. l^Metylo-i5-dhloroimidai^ol jako związek
lotny' z parą wodną zostaje selektywnie oddzielo¬
ny od mieszaniny reakcyjnej. Ponadto metodę tą
cechował (gwałtowny przebieg reakcji charaktery¬
zujący się niepożądanym gwałtownym wzrostem
temperatury, burzeniem i kipieniem roztworu.

Prowadzenie procesu dotychczas znaną metodą
było bardzo uciążliwe i wymagało kosztownej i
skomplikowanej aparatury. Według wynalazku
nieoczekiwanie stwierdzono, że można prowadzić
proces wytwarzania l-metyao-5-c'hłoroimidazollu w
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którym zawiesza się NJN-dwumetylooksaimid w
tlenochlorku fosforu i stopniowo dodaje pięcio-
chlorek fosforu.

Reakcja rozcieńczonego w tlenochlorku fosforu
N,N-dwuimetylooksamidu z pilęciodhlorkiem fosfo¬
ru przebiega łagodnie i jednokierunkowo'. Uzyska¬
no ito przez dodatek produktu reakcji czyli tleno-
chlorku fosforu przed procesem chlorowania. Rro-
woduije to, że w reakcji chlorowania pięciodhllor-
kiem fosforu 'N^N^dwumetyloksamidu równowaga
reakcji zostaje przesunięta tylko do wytwarzania
l-meltylo-5-chloiroimidazollu (nie tworzy tsię
izomeryczny l-metylo^^hloroimidazol) jak rów¬
nież nie tworzą się substancje smoliste. Dlatego
zbyteczne jest stosowanie destylacji z parą wodną,
ponieważ w warunkach prowadzenia reakcji pow¬
staje l-metylo-5-chloroiimidazoH, 'który po znitro-
waniu daje l^metyiLo-4-nitro-5-chloroilmidazol bez
domieszki izomeru. Stwierdzono ponadto, iż w
reakcji prowadzonej wedlług wynalazku powstają
mniejsze ilości substancji smolistych, a koszty pro¬
cesu technologicznego są .niewielkie.

Przykład: W reaktorze zaopatrzonym w
chłodnicę, chłodzenie wodne i dozownik umieszcza
się 10,8 kg N^N-dwumetylooksamidu^ 5 kg tleno¬
chlorku fosforu i przy ciągłym imieszaniu dodaje
porcjami 35 kg pięciochlorku fosforu. Mieszaninę
reakcyjną ogrzewa się następnie 5 (godzin w tem¬
peraturze 90—&5X! pozostawia przez 40 godzin,
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tlenodłilorek fosforu1 w ilości 8—8,5 k|g oddestylo-
wuje się rpod zmniejszonym ciśnieniem, a pozosta¬
ły tlenochlorek fosfonu po ostudzeniu reaktora
rodkłada się lodem przy stałym mieszaniu. Dodaje
się około 35 kg lodu i 10 kg wody. 5

Dodana ilość wody całkowicie rozpuszcza sub¬
stancje smoliste, nie wytrącające się po zanalizo¬
waniu mieszaniny około 20 kg 25% wody amonia¬
kalnej. Roztwór ekstrahuje się czterokrotnie
chlorofonmem (120 kg), chloroform suszy bezwod¬
nym siarczanem sodu i(5 ikg). 'Rozpuszczailnik od- 10
destylowuge się początlkowo pod zwylkłym a na-
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stępnie pod zmniejszonym ciiśnieniemi. Po usunięciu
chloroformu pozostałość destyluje się pod wysoką
próżnią. Otrzymuje się 4,5 kg l-metylo-5-chiloroi-
midazolu.

Zastrzeżenie patentowe

Siposób wytwarzania . l-metylo-5^ćhloroimidazo<lu
polegają'cy na reakcji ,N,N-dW'Uimetyflooikisamidu z
pięcioohlorkiem fosforu, znamienny tym, że do
NyN-dwumetylooksamidu zawieszonego w tleno¬
chlorku fosforu dodaje isię stopniowo pięciochlorek
fosforu. ,
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