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Sposéb wytwarzania nowych pochodnych

2-[2-(ftalimidometylo)imidazolilo-1]-benzofenonu

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia nowych pochodnych 2-[2-(ftalimidometylo)imi-
dazolilo-1]-benzofenonu.

Nowe pochodne sg objete wzorem ogélnym 3, w
ktéorym R, i R, oznaczaja atom wodoru lub grupe
~ alkilowg o 1—3 atomach wegla, R, oznacza atom
wodoru, chloru i fluoru lub grupe tréjfluoromety-
lows, Ry oznacza atom wodoru lub fluoru z tym,
ze jezeli R, oznacza atom chloru lub grupe tréj-
fluorometyloWa, to Ry ma znaczenie inne niz atom
fluoru, a'R4 oznacza atom wodoru, chloru, bromu
lub fluoru, grupe nitrowg lub tréjfluorometylowa.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze
zwigzek o wzorze 1, w ktérym Ry, Ry, Ry, Ry i R,
maja wyzej podane znaczenie, ogrzewa si¢ z wod-
nym roztworem formaldehydu, ewentualnie w
obecnosci obojetnego rozpuszczalnika organicznego
* lub z paraformaldehydem w toluenie, ksylenie al-
bo dwuglimie, do temperatury 100—160°C, otrzy-
mujac odpowiedni zwigzek przejSciowy o wzorze
2. Zwigzek o wzorze 2 poddaje sie dzialaniu tréj-
fenylofosfiny, ftalimidu a nastgpnie estru dwu-
etylowego kwasu azodwukarboksylowego w tem-
peraturze —10 do 15°C, w obojetnym rozpuszczal-
niku organicznym takim -jak czterowodorofuran,
otrzymujac odpowiedni zwiazek o wzorze 3.

Przejsciowe, 2-[2-hydroksymetylo)imidazolilo-1]
benzofenony o wzorze 2 sy zwigzkami nowymi.

Grupa alkilowg o 1—3 atomach wegla jest gru-
pa metylowa, etylowa, propylowa i izopropylowa.

102 153

10

15

20

25

30

Korzystnym1 zwigzkami o wzorze 3 sg zwiagzki
o wzorze 3a, w ktéorym R’ i R'1 oznacza]a atom
wodoru lub grupe metylowa, R’ oznacza -atom
wodoru, chloru lub fluoru, R’; oznacza atom wo-
doru lub fluoru, przy czym jezeli R’y oznacza atom
chloru, to R’y ma znaczenie inne niz atom fluoru
a R’ oznacza atom wodoru, ‘chloru i fluoru
lub grupe tréjfluorometylowa

Najkorzystniejszymi zwigzkami o ogélnym wzo-
rze 3 sg zwigzki o wzorze 3b, w ktérym R’; ozna-
cza atom wodoru lub grupe metylows, R’’; oznacza
atom wodoru lub chloru,
doru, chloru lub fluoru. )

Zwigzki o wzorze 3 (obejmujgcym wzory 3a
i 3b) sg uzyteczne jako poéilprodukty do wytwa-
rzania 6-fenylo-4H-imidazo[-1,2-a] [1,4]benzodwu-
azepin o wzorze 4, co ilustruje zalgczony schemat.
Aktywnos$é zwigzkéw o wzorze 4 jako S$rodkéw
uspokajajacych i rozluzniajgcych mieénie przed-
stawione w belgijskim opisie pafentowym 768 781

lub w. opisie patentowym Poludmowej Afryki
72/4890.
Sposéb wytwarzania wyjéciow_ych imidazolilo-

benzofenonéw o- wzorze 1 przedstawiono w przy-
kladach.

Sposobem wedlug wyralazku okreslony zwigzek -

wyjsciowy o wzorze 1 poddaje sig reakcji z para-
formalehydem w odpowiednim, obojetnym roz-
puszczalniku organicznym na przyklad ksylenie,
toluenie lub dwuglimie albo z wodnym roztworem

R, oznacza atom wo- -

)



102 153

3

- formaldehydu takim jak handlowy 37% wodny

roztwér formaldehydu (formalina).

Reakcje prowadzi si¢ w aparacie wysokociénie-
niowym, pod cisnieniem. 1—20 atmosfer, w tempe-
raturze 100—170°C przez 1—12 godzin. Nastgpnie
mieszaninge reakcyjng chlodzi sie w wodnym roz-

tworze zasady jak wodorotlenek sodu, potasu lub

baru, weglan albo kwasny weglan sodu lub pota-
su, wyodrebnia produkt o wzorze 2 i oczyszcza zna-

nymi sposobami na przyklad drogg -ekstrakeji,
.chromatografii, krystalizacji i podobnymi meto-
dami. - : ‘

Zwigzek o wzorze 2, w postaci zawiesiny w
obojetnym rozpuszczalniku organicznym, poddaje
sie nastepnie reakcji z ftalimidem i tréjfenylo-
fosfing. Jako obojetny rozpuszczalnik stosuje sie
zwykle czterowodorofuran, glim, dwuglim lub
tréjglim.

Korzystnymi zwigzkami przejsciowymi o wzorze
2, sa. zwigzki o wzorze 2a, w ktéorym R’y i R/,
oznaczajag atom wodoru lub grupe metylowa, R’,

cza atom wodoru lub fluoru z tym, ze jesli R/,
oznacza atom chloru, R, ma znaczenie inne niz
atom fluoru, R’, oznacza atom wodoru, chloru
i fluoru lub grupe tréjtluorometylows.

Najkorzystniejszymi zwigzkami o wzorze 2, sa

~zwigzki o wzorze 2b, w ktérym R’, oznacza atom

wodoru, lub grupe metylows, »”‘2 oznacza atom
wodoru lub chloru, R”; oznacza atom wodoru,
chloru lub fluoru. '

W sposobie wedlug wynalazku ftalimid i tr6j-
fenylofosfine korzystnie stosuje sie¢ w ‘nadmiarze
5—25@[0 powyzej rownowaznej molowo ilcsci zwigz-
ku o wzorze 2, a reakcje¢ prowadzi sie w tem-
peraturze (—10)—15°C, przez 05—2 godzin. Na-
stepnie do mieszaniny reakcyjnej wkrapla sie¢ w
temperaturze 0—5°C ester dwuetylowy kwasu
azodwukarboksylowego, stosujgc’ ilosé réwnomolo-
wg W stosunku do uzytego ftalimidu. Ester
kwasu - azodwukarboksylowego wkrapla sie przez
0,5—2 godzin ciggle mieszajac, po czym mieszanie
kontynuuje sie przez 8—24 godzin tak, aby roztwoér
ogrzal sie do temperatury pokojowej (20—30°C):
Po tym okresie czasu reakcja jest zakonczona
a otrzymany w ten sposéb produkt o wzorze 3
wyodrebnia sie¢ i oczyszcza znanymi sposobami
jak ekstrakcja, chromatografia i/lub krystalizacja.

Sposéb wytwarzania benzedwuazepin ze zwigz-
kéw o wzorze 3 ilustruje nastepujacy przyktado-
Wy proces.

Zawiesine 0883 g (2,00 mole) 5-chloro-2-[2- (fta-
limidometylo)imidazolilo-1]benzofenonu w 12 ml
absolutnego etanolu poddaje sie dzialaniu hydra-
zyny i ogrzewa sie do 72—74°C. W ciagu 10 mi-
nut cala ilosé ciala stalego rozpuszcza sie. Po
dwoch godzinach reakcja jest zakoriczona a bia-
ty osad usuwa sig przez odsgczenie. Roztwér ma-
cierzysty zateza sie pod zmniejszonym cisnieniem
do postaci oleju, ktéry poddaje sie krystalizacji
z mieszaniny octanu etylu — heksan. Otrzymuje
si¢ 8-chloro-6-fenylo-4H-imidazo-[1,2-a] ‘{1,4]benzo-
dwuazeping o temperaturze topnienia 143—148°C.

'oznacza atom wedoru, chlory, lub fluoru, R’y ozna-
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~ Spos6h wedlug wynalazku ilustruja nastepujace
przyklady, z ktérych przyklady I—VIII przedsta-
wiaja sposéb wytwarzania zwigzkéw wyjsciowych.

Przyktad I Hydrazon 2-amino-5-chlorobenzo-
fenonu.

Mieszanine 27,2 g (0,117) mola 2- -amino-5-chloro-
benzofenonu w 170 ml glikolu dwuetylenowego
i 23 ml (0,45 mola) 99% hydratu hydrazyny utrzy-
muje si¢ w stanie wrzenia pod chlodnicg zwrotng
przez cale 7 godzin. Roztwér pozostawia sie przez
noc do ochlodzenia do temperatury pokojowej.
Otrzymane cialo stale miesza sie z 400 ml wody
i ekstrahuje benzenem. Warstwy rozdziela sie
a cze$é benzenowa suszy nad bezwodnym siarcza-
nem magnezu i zateza. Krystalizacja pozostalosci
Z mieszaniny eter/heksan daje 13,5 g (46,8%) hy-
drazonu  2-amino-5-chlorobenzofenonu o tempera-
turze topnienia 133—133,5°C.

Wyniki analizy:
~dla wzoru: CyyH;,CIN,
obliczono: C—63,55 H—4,93 N—I117,11 Cl—14,43
znaleziono: C—63,58 H—4,95 N—17,32 Cl—14,39

Przyktlad II. 2-benzylo-4-chloroanilina.

16,1 g (245 mmoli) pastylek wodorotlenku potasu
uciera sie i rozpuszcza w 85 ml} wrzacego gliko-
lu dwuetylenowego. Substancje- lotne destyluje sie
dotad, az temperatura cieczy osiggnie 200°C. Na-
stepnie roztwér chlodzi sie¢ do temperatury po-
‘kojowej i dodaje 13,5 g (54,6 mmola) hydrazonu
2-amino-5-chlorobenzofenonu i ciecz w postaci sy-
ropu delikatnie ogrzewa sie. W temperaturze
100°C caly hydrazon zostaje rozpuszczony. Tem-
perature utrzymuje sie w granicach 120—150°C
przez 45 minut do chwili, gdy gaz przestanie si¢
wydzielaé. Po catkowitym okresie ogrzewania, wy-
noszgcym 1,5 godziny, roztwér chlodzi sie, wyle-
wa na 16d i ekstrahuje benzenem. Warstwe ben-
zenowg oddziela sie, suszy nad bezwodnym siar-
czanem magnezu i zateza uzyskujac pomaranczo-
wy olej. W wyniku destylacji otrzymuje sie 9,9 g
2-benzylo-4-chloroaniliny (89,2%%) w postaci zolte-
go oleju, o temperaturze wrzenia 125—140°C (pod
cisnieniem 0,1 mm Hg).

Wyniki analizy:
dla wzoru: C;gH;,CIN
obliczono: Cc—71,72 H—5,56 N—6,44 Cl—16 28
znaleziono: Cc—11,55 H—5,51 N—6,58 Cl1—16,16

Przyktad III. 2-(o-chlorobenzylo)-4-chloroani-
lina. .

Sposobem przedstawionym w przykladzie II, hy-
drazon 2-amino-2’,5-dwuchlorobenzofenonu ogrze-
wa sie w stanie wrzenia pod chlodnicg zwrotng
z wodorotlenkiem potasu, w glikolu dwuetyleno- -
wym otrzymujgc 2-(o-chlorobenzylo-)-4-chloroani-
line o temperaturze wrzenia 140—148°C (pod cis$-
nieniem 0,15 mm Hg) i temperaturze topnienia

64—65°C.
Wyniki analizy: . h
dla wzoru: CuuH,,CLLN
. obliczono: C—61,92 H—4,40 N—5,56 Cl1—28,12
znaleziono: C—62,00 H—4,46 N—5,61 Cl—28,28
Przyktlad IV. 1-(4-chloro-a-fenylo/o-tolilo)-
-imidazol.

Roztwér 50,6 g (0,233 mmola) 2-benzylo-4-chloro-
-aniliny i 8285 g (0,5095 mola) ortomréwczanu

-
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tréjetylu utrzymuje sie w. stanie wrzenia pod
chlodnica zwrotng przez 5 godzin. Okolo 75 ml
etanolu i innych substancji o niskiej temperatu-
rze wrzenia oddestylowuje sie od. oleistej pozo-
statosci. Pozostaly olej chiodzi sie do temperatury
pckojowej, = rozpuszcza w 500 ml metanolu
i poddaje reakcji z 83,5 g (0,795 mola) acetalu me-
tylowego aldehydu aminooctowego. Roztwér ogrze-
wa si¢ w stanie wrzenia przez 3 godziny az imino-
eter calkowicie przereaguje. Nastepnie usuwa sig
rozpuszczalnik pod zmniejszonym cisnieniem otrzy-
mujgc olej, ktéry rozpuszcza si¢ w 1 litrze mono-
glimu. Do roztworu ostroznie dodaje sig 34,9 ml
(60,40 g, 0,318 mola) czterochlorku tytanu. Roztwor
natychmiast przyjmuje brazowe zabarwienie i w
miare dodaWania soli metalu znacznie sie ogrze-
wa. Mieszaning reakcyjna miesza sie¢ w tempera-
turze pokojowej przez 10 minut, po czym ogrze-
wa w stanie wrzenia pod chlodnicg zwrotng przez
4 godziny. Nastepnie pozostawia\ sie¢ ja przez noc,
do ochlodzenia, wlewa do 5 litréw zimnego, 5%
roztworu wodorotlenku sodu i ekstrahuje chloro-
formem (stosuje sie w- przyblizeniu 9 litréw roz-
puszczalnika). Wérstw_y organiczne lgczy’ sie, prze-
mywa nasyconym, FWodnym roztworem chlorku
sodu, suszy nad bezwodnym siarczanem magnezu
i zateza do konsystencji syropu, otrzymujgc 51,6 g
czarnej, asmolistej substancji. Substancje te pod-
daje si¢ chromatografii na 2500 g‘ielu' krzemion-
kowego i eluuje octanem etylu zbierajagc jedno-

10
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litrowe frakcje. Produkt wyodrgbnia sie w 8—14

frakcjach i po rekrystalizacji z mieszaniny - eteru
z heksanem otrzymuje sig 29,77 g (48%) 1-(4-
-chloro-a-fenylo-o-tolilo)imidazolu o temp‘eraturze
topnienia 69—70,5°C.
Wyniki analizy:.
dla wzoru: C;¢H;,CIN,, ciezar czasteczkowy 268,73
obliczono:
znaleziono:
Przyklad V.
-tolilo]-imidazol.
58,7 g (0,233 mola) 4-chloro-a-(o-chlorefenylo-)-o-
-toluidyny ogrzewa sie przez 3 godziny w stanie

Cc—71,81 H—4,82 N—10,42 Cl—13,31
1-[4-chloro-a-(o-chlorofenylo)-o-

wrzenia pod chlodnicg zwrotng z 83,0 g (0,509 mo-.

la) ortomréwczanu tréjetylu w celu usuniecia eta-
nolu od oleistej pozostaloici. Pozostalo$é te chlo-
dzi sie do temperatury pokojowej, rozpuszcza w
500 ml metanclu i poddaje dzialaniu 83,5 g (0,795
mola) acetalu metylowego aldehydu aminooctowe-
go. Roztwér miesza sie w temperaturze pokojo-
wej przez 20 minut a nastepnie ogrzewa w sta-
nie wrzenia pod chlodnica zwrotng przez 3,5 godz.
"Rozpuszczalnik usuwa .sie pod zmniejszonym ci-
$nieniem a otrzymany olej, rozpuszczony w litrze
monoglimu ostroznie poddaje sie dzialaniu 34,9 ml
(60,4 g, 0,318 mola) czterochlorku- tytanu. Miesza-
nine reakcyjng miesza sie w temperaturze otocze-
nia przez 10 minut a nastepnie przez 4 godziny
ogrzewa sie¢ w stanie wrzenia pod chtodnicg zwrot-
ng, oziebia do temperatury pokojowej, wylewa na
16d i zobojetnia 50 litrami zimnego, 10% wodne-
go roztworu wodorotlenku sodu. Mieszanine zada-
je sie chloroformem i obydwie warstwy saczy
przez wegiel aktywny (Celite) w celu usuniecia
zawiesiny cial stalych. Warstwy rozdziela sig

C—71,51 H—4,87 N—10,43 Cl—13,19.
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i warstwe wodna dokladnie ekstrahuje' chlorkiem
metylenu. Ekstrakty organicane laciy sie, prze-
mywa solanka, suszy nad bezwodnym siarczanem
magnezu ‘i zateza pod zmniejszonym cisnieniem do
otrzymania 140,0 g oleju, ktéry poddaje sie chro-
matografii na 4,8 kg Zelu krzemionkowego, eluujgc
mieszaning 30%__octanu etylu i 70%. heksanu
(Skellysglve B) i zbierajac 600 mililitrowe frakcje:
Po zebraniu 20 frakcji kolwmne przemywa. sie
mieszaning 50% octanu etylu i heksanu (Skelly-
solve B). Produkt wyodrgbnia sie w 21—29 frak-
cjach i krystalizuje z octanu etylu uzyskujac
18,43 g 1-[4-chloro-o-(o-chlorofenylo)-o-toliloJimi-
dazolu o temperaturze topnienia 62—63“C. Prébka
analityczna ma temperature topnienia 63,5—64,5°C.
Wyniki analizy: N
dla wzoru: C;eH,,Cl,N,, cigzar czasteczkowy 303,19
obliczono: C—63,38 H—3,99 N—9,24 C€1—23,39
znaleziono: C—63,15 H—3,94 N—9,19 Cl—23,18

Przyklad VI
-o-tolilo)imidazol. ]
506 g (23,3 mmola) 2-benzylo-4-chloroaniliny
i 8,28 g (51,0 mola) ortomréwczanu trbjetylu ogrze-
wa sie przez 5 godzin w stanie wrzenia pod chilod-
nicag zwrotng i oddestylowuje etanol. Otrzymany
z6ity olej rozpuszcza sie w 25 ml absolutnego eta-
nolu, pcddaje dzialaniu 2-metylo-2-aminometylo-
1,3-dioksolanu i ogrzewa przez 1,5 godziny w sta-
nie wrzenia. pod chtodnicg zwrotna.- Wszystkie
lotne ciecze usuwa si¢ pod zmnigjszonym cisnie-
niem i uzyskuje 5,26 g substancji stalej, ktéra
sgczy sie i przemywa heksanem. Prébka analitycz-
no rekrystalizowana z mieszaniny octan etylu/hek-

san posiada temperature topnienia 105—107°C.
Wyniki analizy: . .
dla wzoru: C,gH, CIN,Oycigzar czgsteczKowy 344,83
obliczono: C—66,17 H—6,14 N—8,13 Cl—10,28
znaleziono:\ C—65,98 H—6,12 N—8,03 . C1—10,35
2,77 g (8,11 mola) otrzymanego. produktu roz-
puszcza sie w 40 ml monoglimu i ostroznie, w tem- .
peraturze pokojowej, poddaje reakcji z 1,22 ml-
(2—10 g, 11,1 mmola) czterochlorku - tytanu. Po
poczatkowe] przebie_:gajacej silnie egzotermicznie
reakcji mieszaning przez 3:.godziny ogrzewa sie
do wrzenia pod chlodnica zwrotng nha lazni paro-
wej. Nastepnie chlodzi sie lodem, zobojetnia, eks-
trahuje chloroformem, suszy i paddaje chroma-
tografii na 150 g zelu krzemicnkowego eluﬁjqc
100 ml octanu etylu i 900 ml mieszaniny metanol/
Joctan etylu w stosunku 1:99. Zbiera sie frakcje
18 mililitrowe. Produkt gromadzi sie w 24—37
frakcjach i krystalizuje z mieszaniny - octan ety-
lu/heksan- otrzymujgc 0,71 g 5-metylo-1-(4-chloro-
-a-fenylo-o-tolilo)imidazolu o temperaturze top-
nienia 64—66°C. Zebrany’ w drugim rzucie pro-
dukt wazy 0,17 g. Prébke analityczng krystalizuje
sie z mieszaniny octan etylu/heksan. Jej tempera--

5-metylo-1-(4-chloro-o-fenylo-

tura topnienia wynosi 65—66°C.

Wyniki analizy:
dla wzoru: C,;H;;CIN,

obliczono: C—7221 H—5,35 N—991 Cl—12,54
znaleziono: C—71,97 H—5,38 N—9,79 Cl—12,85

Przyktad. VIL 5-chloro-2-(imidazolilo-1-)ben-
zofenon.
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W. 500 ml okraglodennej kolbie rozpuszcza sig
268 g 0,100 mola) 1-(4-chloro-a-fenylo-o-tolilo)imi-
dazolu w 100 ml kwasu octowego. Dodaje sie
ostroznie 100 ml odczynnika Jonesa i przez 4 go-
dziny ogrzewa mieszaning w stanie wrzenia ped
chicdnicg zwrotna w atmosferze azotu, na lazni
parowej. Po ochlodzeniu do temperatury pokojowej
mieszanine wlewa sie do 4 litréw zimnego, 7/¢ roz-
. tworu wodorotlenkw scdu. i ekstrahuje 2,2 litrami
chloroformu. Chloroformowy ekstrakt przemywa
nasyconym, wodnym roztworem chlorku sodu, su-
szy nad bezwodnym siarczanem magnezu, Ss3czy
i zateza oirzymujgc ciemny wolej. Olej ten roz-
puszcza sie w octanie etylu, dodaje 1,0 g wegla
aktywnego, po czym sgczy przez bezwodny siar-
czan magnezu. Po krystalizacji z mieszaniny octan
etylu/heksan (1/2) otrzymuje sie 15,3 g 5-chloro-
-2-(imidazolilo-1-)benzofenonu. . Rekrystalizacja z
octanu etylu 1,0 g produktu daje 0,30 g bezbarw-
nych stlupkéw o temperaturze topnienia 106—
108°cC. '

Wyniki analizy:
dla wzoru: Cy¢H;;CIN,O -
obliczono: C—67,97 H—3,92 N— 991 Cl—12,54
znaleziono: C—67,54 /H—3,96 N—10,22 Cl—12,57

Przyklad VIIL
-1)benzofenon.

W 500 mililitrowej okraglodennej kolhie roz=
puszcza sie 30,3 g (0,100 mola) 1-[4-chloro-a-(o-
-chlorofenylo)-2-tolilolimidazolu w 100 ml kwasu
octowego. Dodaje sie ostroznie 100 ml odczynnika
Jonesa i przez 4 godziny ogrzewa mieszaning w
stanie wrzenia pod chlodnicg zwrotng, w atmo-
sferze azotu, na laZni parowej. Po ochlodzeniu do
temperatury pokojowej mieszaning, wlewa sie do
4,0 litréw zimnego, 7% wodnego roztworu wodoro-
tlenku sodu i ekstrahuje 2,2 1 chloroformu. Chlo-
roformowy ekstrakt przemywa nasyconym, wod-
nym roztworem chlorku sodu, suszy nad bezwod-
nym siarczanem magnezu i zateza do postaci ole-
ju, ktéry krystalizuje sie z octanu etylu otrzymu-
jac  2’,5-dwuchloro-2-(imidazolilo-1)benzofenon o
temperaturze topnienia 146—148°C.

Wyniki analizy: )
dla wzoru: C;¢H;(CLN,, ciezar czasteczkowy 317,17
obliczeno: C—60,59 H—3,18 N—8,83 Cl—22,36
znaleziono,:‘ C—60,96 H—3,38 N—897 Cl1—2226

Przyktad IX. 5-chloro-2-[2-(hydroksymetylo)
imidazolilo-1]benzofenon.

Mieszaning 2,82 g (10,0 mmola) 5-chloro-2-(imi-
dazolile-1)benzofenonu w 50 ml 37% wodnego roz-
twaru  formaldehydu ogrzewa sie do 150°C przez
6 godzin w bombie. Mieszaning wlewa sig¢ do zim-
nego 10% wodnego roztworu wodoratlenku sodu
i 3 razy ekstrahuje 75 ml chloroformu. Polgczone
- chloroformowe ekstrakty suszy sie nad bezwod-
nym siarczanem sodu, sgezy i poddaje chromato-
grafii na zelu krzemionkowym stosujac roztwor
3% metanolu i 97%y chloroformu. Po odrzuceniu

2’,5-dwuchloro-2-(imidazolilo-
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pierwszych 250 ml zbiera sig¢ 10 mililitrowe frakcje.
Frakcje 41—80 zawierajg 5-chloro-2-[2-(hydroksy-
metylo)imidazolilo-1]benzefenonu. Frakcje te 1Ig-
czy sie, odparowuje a tak otrzymany produkt pod-
daje krystalizacji z 20% metanolu i 80% octanu
etylu otrzymujac 420 mg 5-chloro-2-[2-(hydroksy-
metylc)imidazolilo-1]benzofenonu o temperaturze
topnienia 184—188°C.
Wyniki analizy:

dla wzoru: Cy;H;,N,0,Cl, ciezar czgsteczkowy 312,7
obliczono: C—65,28 H—4,19 N—8,96 Cl—117,34
znaleziono: C—65,57 H—4,20 N—8,63 Cl—11,38

Przyklad X. 5-chloro-2-[2-(ftalimidometylo)-
-imidazolilo-1]benzofenon. .

Do Zzawiesiny 6,254 g (20,0 mmoli) 5-chloro-2-
-[2-(hydroksymetylo)imidazolilo-1]benzofenonu,
3,24 g (22,6 mmoli) ftalimidu i 5,76 g (22,0 mmola)
tréjfenylo'fosfiny w 200 sSwiezo przedestylowanego
czterowodorcfuranu, chlodzonej przez 0,5 godziny
sie kroplami przez 3/4 godziny
3,83 g (22,0 mmola) estru dwuetylowego kwasu
azodwukarboksylowego. Pod koniec whkraplania
cata zawiesina ciala stalego przechodzi do roztwo-
ru. Po calonocnym mieszaniu z réwnoczesnym
ogrzaniem do temperatury pokojowej, bialy -pro-
szek, ktory wydzielil si¢ z roztworu sgczy sie
otrzymujagc 3,56 g 5-chloro-2-[2-(ftalimidometylo)
imidazolilo-1]benzofenonu o temperaturze topnie-
nia 194—198°C. Préba analityczna posiada tempe-
rature topnienia 194—197°C.

Wyniki analizy:
dla wzoru: CyH,(CIN;O,, ciezar czgsteczkowy 441,86
cbliczono: C—67,95 H—3,65 N—9,51 CIl—8,02
znaleziono: C—68,06 H—376 N—9,65 Cl1—8,00

Zastrzezenie patentowe

ISposéb wytwarzania nowych pachodnych 2-[2-
-(ftalimidometylo)imidazolilo-1]benzofenonu o ogél-
nym wzorze 3, w ktorym R, i R, oznaczajg atom
wodoru lub grupe alkilowg o 1—3 atomach wegla,
R, oznacza atom wodoru, chloru, fluoru lub grupe
tréjfluorometylowa, Ry oznacza atom wodoru lub
fluoru z tym, ze jezeli R, oznacza atom chloru
lub grupe tréjfluorometylowa, to R, ma zna:ze-
nie inne niz atom fluoru, a R, oznacza atom wo-
doru, chloru, bromu lub fluoru, grupe nitrows
albo tréjfluorometylowsa, znamienny tym, ze zwig-
zek o wzorze 1, w ktorym R, Ry, Ry, Ry, i R;
maja wyzej podane znaczenie ogrzewa sie¢ w apa-
racie wysokocisnieniowym z wodnym roztworem
formaldehydu do temperatury 100—160°C, po czym
otrzymany zwigzek o wzorze 2,w ktéorym Rs Ry,

" Ry, Ry i R, majg wyzej podane znaczenie poddaje

sie¢ dzialaniu, w obojetnym rozpuszczalniku orga-
nicznym i w temperaturze —10 do 15°C, tréjfe-
nylofosfiny i ftalimidu a nastepnie estru dwuety-
lowego kwasu azodwukarboksylowego.
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