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Sposob wytwarzania 1-metylo-5-chleroimidazolu
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Wyma‘l:aze.k dotyczy sposobu wytwarzania 1-me-
tylo-5-chloroimidazolu dziataniem mieszaniny tle-
nochlorku i pieciochlorku fosforu ma N-N-dwu-
metylooksamid. Produkt po dalszej przerdbce sto-
suje sie w przemysle farmaceutycznym. Dotych-
czas znhana i stosowana metoda polegala na dzia-
laniu pieciochlorku fosforu na N-N-dwumetylook-
samid, oddestylowaniu tlenochlorku fosforu pod
zmniejszonym cis$nieniem, rozcienczeniu pozosta-
loSci wodg, alkalizowaniu roztworem wodorotlen-
ku sodu lub amoniakiem woraz ekstrakcji 1-metylo-
-5-chloroimidazolu za pomoca rozpuszczalnika typu
chloroform.

Wada dotychczas stosowanej metody byto to, ze
otrzymany zwigzek zawieral zawsze mieszanine
izomeré6w 1-metylo-5-chloroimidazolu i 1-metylo-
-4-chloroimidazolu. Dlatego tez metoda ta przewi-
duje destylacje z parg wodna przed procesem ek-
strakcji. 1-Metylo-5-chloroimidazol jako zwigzek
lotny z para wodng zostaje selektywnie oddzielo-
ny od mieszaniny reakcyjnej. Ponadto metode ta
cechowal gwaltowny przebieg reakcji charaktery-
zujgecy sie miepozadanym gwaltownym wzrostem
temperatury, burzeniem i kipieniem roztworu.

Prowadzenie procesu dotychczas znang metoda
byto bardzo ucigzliwe i wymagato kosztownej i
skomplikowanej aparatury. Wedlug wynalazku
nieoczekiwanie stwierdzono, ze mozna prowadzié¢
proces wytwarzania 1-metylo-5-chloroimidazolu w
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ktébrym zawiesza sie N/N-dwumetylooksamid w
tlenochlorku fosforu i stopniowo dodaje piecio-
chlorek fosforu.

Reakcja rozcieniczonego w tlenochlorku fosforu
N,N-dwumetylooksamidu z pieciochlorkiem fosfo-
ru przebiega lagodnie i jednokierunkowo. Uzyska-
no to przez dodatek produktu reakcji czyli tleno-
chlorku fosforu przed procesem chlorowania. Pro-
woduje to, ze w reakcji chlorowania pieciochlor-
kiem fosforu N,N-dwumetyloksamidu réwnowaga
reakcji zostaje przesumieta tylko do wytwarzania
1-metylo-5-chloroimidazolu (nie tworzy sie
izcmeryczny 1-metylo-4-chloroimidazol) jak t6w-
niez nie tworza sie substancje smoliste. Dlatego
zbyteczne jest stosowanie destylacji z para wodng,
boniewaz w warunkach prowadzenia reakcji pow-
staje 1-metylo-5-chloroimidazol, ktéry po znitro-
waniu daje 1l-metylo-4-nitro-5-chloroimidazol bez
domieszki izomeru. Stwierdzono ponadto, iz w
reakcji prowadzonej wedlug wynalazku powstaja
mniejsze ilosci substancji smolistych, a koszty pro-
cesu technologicznego sg niewielkie,

Przyktad: W vreaktorze zaopatrzonym w
chlodnice, chtodzenie wodne i dozownik umieszcza
sie¢ 10,8 kg N,N-dwumetylooksamidu, 5 kg tleno-
chlorku fosforu i przy ciaglym mieszaniu dodaje
porcjami 35 kg pieciochlorku fosforu. Mieszanine
reakcyjng ogrzewa sie nastepnie 5 godzin w tem-
peraturze 90—95°C pozostawia przez 40 godzin,
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tlenochlorek fosforu w. ilosci 8—8,5 kg oddestylo-
wuje sie pod zmniejszonym ciSnieniem, a jpozosta-
ty tlenochlorek fosforu po ostudzeniu reaktora
rozktada sie lodem przy stalym mieszaniu. Dodaje
sig okoto 35 kg lodu i 10 kg wody.

Dodana ilo§¢ wody catkowicie rozpuszcza sub-
stancje smoliste, nie wytracajace sie po zalkalizo-
waniu mieszaniny okolo 20 kg 25%, wody amonia-
kalnej. Roztwor ekstrahuje sie czterokrotnie
chloroformem (120 kg), chloroform suszy bezwod-
nym siarczanem sodu (5 kg). Rozpuszczalnik od-
destylowuje sie poczgtkowo pod zwyklym a ma-
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stepnie pod zmniejszonym ci§nieniem. Po usunieciu
chloroformu pozostalo$é destyluje sie pod wysoka
préznia. Otrzymuje sie 4,5 kg 1-metylo-5-chloroi-
midazolu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania . 1-metylo-5-chloroimidazolu
polegajacy na reakcji N,N-dwumetylooksamidu z
pieciochlorkiem fosforu, znamienny tym, ze do
N,N-dwumetylooksamidu zawieszonego w tleno-
chlorku fosforu dodaje sie stopniowo pieciochlorek
fosforu. . |
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