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Sposéb wytwarzania 2-metyloimidazolu

1

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania 2-me-
tyloimidazolu przez reakcje glioksalu, acetaldehydu
i amoniaku.

Dotychczas 2znana byla metoda wytwarzania
2-metyloimidazolu polegajagca na tym, Ze najpierw
poddawano reakcji aldehyd octowy z amoniakiem
i nastepnie roztwér poreakcyjny, zawierajgcy wy-
tworzony allvdﬂehydoamoniak oraz nadmiar amonia-
ku, lgczono z glioksalem (dodajgc glioksal do roz-
tworu, przy chlodzeniu i mieszaniu). Wiadomo by-
lo réwniez, ze zmieszanie glioksalu z amoniakiem
i nastepna kondensacja z aldehydem octowym nie
prowadzi do otrzymama 2-metyldimidazolu. )

Obecnie stw1erdzono ze mozna otrzymaé 2-me-
tyloimidazol spososbem wedlug wynalazku, przez
kondensacje z amoniakiem wytworzonej uprzednio
mijeszaniny wldehydu octowego z. glioksalem i/lub
polgczenia ghoksalowo—a‘cetaldehydowego

. W przypadku stosowania substratéw oczyszczo-

nych, sposéb wedlug wynalazku daje podobne wy-
niki, jak dotychczas stosowany — z tym, 2e wpro-
wadzenie aldéhydu octowego do glioksalu jest do-
godniejsze, niz stosowane dotychczas wprowadze-
nie do roztworu amoniaku.
* Natomiast sposéb wedlug wynalazku nabiera
istotnego =znaczenia w przypadku wytwarzania
2-metyloimidazolu sposobem znanym z opisu pa-
tentowego nr 58122, przy zastosowaniu nieoczysz-
czonego, surowego Troztworu otrzymanego przez
utlenienie paraldehydu kwasem azotowym.
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Roztwor ten, jak obecnie stwierdzono, zawiera
oprocz glioksalu i innych zwigzkéw organicznych,
powazng ilos¢ aldehydu octowego, wynoszgcg za-
zwyczaj 5—10% wagowych. Tak duza zawarto§é
aldehydu octowego w roztworze poreakcyjnym by-
la zupelnie niespodziewana, poniewaz reakeja
utleniania . przy produkcji glioksalu przebiega w -
temperaturze 40—50°C oraz towarzyszy jej inten-
sywne wydzielanie . gaz¢w, ,zawierajacych migdzy
innymi aldehyd octowy — ktory jak WIadomo ma
niskg temperature wrzenia (okolo 19°C). Nalezalo-
by wiec przypuszczaé, ze roztwdr po utlenianiu
bedzie zawieraé najwyzej $lady alv'dehydul octo-
wego. ' '

w znaneJ Z opisu patenbowego nr 58122 metodzie
calg stedmormetryczna ilo§¢é aldehydu octowego
wprowadzono do amoniaku, natomiast  aldehyd
octowy zwigzany z glioksalem nié byl wykorzy-
stywany do kondensacji '2—1jn'e~tyﬂoimi‘dazc')_1u; pow-
stawala z niego smola aldehydowa, stanowigca
bardzo ucigzliwe zanieczyszczenia, utrudniajgca
dalszy przerdb, a zwlaszcza destylacje.

Dzieki zastosowaniu metody wedlug wynalazku,
mozliwe stalo sie wykorzystanie aldehydu octowe-
go zwigzanego w roztworze glioksalowym, do wy-
tworzenia 2-metyloimidazolu.

PoniewaZ ilo§¢ tego aldehydu octowego zawar-
tego w roztworze glioksalowym jest na ogél mniej-
sza od stechiometrycznej, konieczne jest odpo-
wiednie skorygowanie stosunku reagentow. W tym
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celu oblicza sie brakujgcy ilo$¢ aldehydu octowego
i ilosé te wprowadza do roztworu glioksalu, przy
réwnoczesnym chlodzeniu i mieszaniu roztworu ze
wzgledu na zachodzacg egzotermiczna reakcje.
Oczyw1sc1e jak to wyjasniono powyzej taka uzu-
pelmaja,ca ilos¢ aldehydu octowego moze byé réw-
niez wprowadzona do amoniaku — to znaczy pro-
ces wediug wynalazku moze byé przeprowadzony
w sposéb kombinowany ze znang metodg. Dla isto-
ty wynalazku oraz uzyskanyc!h rezultatow nie ma
znacaenia, czy ta korygujgca ilo§é aldehydu zosta-
je dodana do roztworu glioksalowego czy tez amo-
makalnego _

Zastosowanie sposobu wedlug wynalazku w
przypadku uzycia do kondensacji nieoczyszczonego
roztworu glioksalu zapewnia powazne korzysci
technologiczne i techniczne, gdyz nie tylko pozwa-
la na zmniejszenia zuzycia jednego z ‘surowcow
przez wykorzystanie do kondensacji aldehydu oc-
towego, zawartego w roztworze glioksalowym, ale
jednocze$nie umozliwia otrzymanie roztworu po-
konden-sacyjnego' o mniejszej ilosci zanieczyszczef
i z tego powodu radykalnie ulatwia dalszy prze-
réb i wydzielenie produktu. Na przyklad w przy-
padku wodparowania roztworu i nastepnie desty-
lacji rozkladowej, powaznie zmniejsza sie ilo§é
powistajacej  smoly “aldéhydowej.® Zmniejszenie
ilosci paku podestylacyjnego powoduje zwieksze-
nie ilo$ci wydestylowanego produktu o 10—15%

" (wzglednie zmniejszenie zuzycia wszystkich surow-.

c6w). Oprécz tego sposéb wediug wynalazku wply-
wa rowniez na ulatwienie i zmniejszenie robociz-
ny, zmni€jsza. zuzycie aparatury (oczyszczenie
- kotléw destylacyjnych) oraz zwieksza moc produk-
cyjnag.
Przyktad I. Do oczyszczonego okolo 30% roz-
tworu wodnego, zawierajgcego 58 kg glioksalu;
wprowadzono stopniowo pod powierzchnie cieczy

44 kg aldehydu octowego chlodzac i mieszajgc w

taki sposdb, Zeby zachodzaca egzotermiczna reak-
cja nie spowodowala wzrostu temperatury ponad
35°C. Nastepnie roztwér ten dodano stopniowo,
réwniez przy chlodzeniu'i mieszaniu, do 200 1 oko-
o 20% wody amoniakalnej, po czym w znany
sposéb wydzielono 56 kg 2-metyloimidazolu.
Przyklad II. Do roztworu 200 1 surowego
glicklsalu, o zawartosci okoto 18% glioksalu, i oko-
1o 9% aldehydu octowego, wprowadzono przy chlo-
dzehiu i mieszaniu 9 kg aldehydu octowego. Wias-
ciwy stosunek reagentéw sprawdzono na drodze
probnych kondensacji w nastepujacy sposéb:
z roztworu pobrano szereg probek po 200 ml i do
pronbe'k tych dodano progresywne iloci 50% roz-
tWoxjn wodnego aldehydu octowego: 0 g, 2 g, 4 g,
6’ g itd. Nastepnie kazdg z tych prdbek zmieszano
z 250 ml 25% wody amoniakalnej i po okolo 10
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minutach odparowano, po <czym doprowadzono
temperature do 220—230°C. W tych warunkach
produkty kondensacji otrzymane z niedomiarem
acetaldehydu wykazujg barwe ciemng, prawie -
czarng — a z nadmiarem barwe jasnobrazowa.

Probka nr 1 byla ciemna, zmiana barwy na jas-
ng uwidocznila sie poczawszy od prébki nr 2. Na
tej podstawie przyjeto jako wlasciwy sklad z naj-
mniejszym nadmiarem acetaldehydu  prébke nr 2
i ilo§¢ acetaldehydu dodanego do kondensacji pro-
dukcyjnej skorygowano dodatkowo o 1 kg. Po
wprowadzeniu aldehydu octowego, roztwoér zmie-
szano z 200 1 25% wody amoniakalnej i nastepnie
W znany sposOb wydzielono 33,5 kg 2-metyloimi-
dazolu.

Przyktad III. Z roztworu nieoczyszczonego
glioksalu o zawartosci okoto 18% glioksalu i oko-
lo 7,5% aldehydu octowego, pobrano szereg proé-
bek po 200 ml. Do prdbek tych dodano progresyw-
ne ilosci 2. g, 4 g, 6 g, 8 g.... itd. aldehydu octowego
w postaci roztworu wodnego 50% i nastepnie kaz-
da z prébek zmieszano bepzosrednio z 250 ml 25%
wody amoniakalnej, po czym ustawiono je szere-
giem w zlewkach szklanych. Po uplywie 5—i10 mi-
nut stwierdzono, ze probki do nr 11 majg barwe
ciemnobrunatng i sg metne, natomiast poczawszy
od nr 12 wystepuje wyrazna zmiana — wszystkie
probki sg klarowne, barwy jasnozoéltej. Ta dosko-
nale widoczna zmiana barwy wystepuje od chwili
przekroczenia stechiometrycznego stosunku alde-
hydu octowego. Na tej podstawie przyjeto, ze
wilasciwy skiad odpowiada prdbce nr 12, ktéra za-
wiera - ilo§¢é stechiometryczng oraz najmniejszy
nadmiar aldehydu octowego.

Obliczono, ze do roztworu nalezy dodaé 6% al-
dehydu octowego. Do 200 1 25% wody amoniakal-
nej wprowadzono 12 kg aldehydu octowego i nas-
tepnie roztwér ten zmieszano z 200 1 roztworu
glioksalowego. W znany ispos6b wydzielono 31,7 kg
2-metyloimidazolu.

ZastrzezZenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania 2-metyloimidazolu przez
reakcje glioksalu, aldehydu octowego i amoniaku,
znamienny tym, ' ze kondensacji z amoniakiem
poddaje sie- aldehyd octowy w postaci uprzednio
wytworzonej mieszaniny z glioksalem i/lub pola-
czenia glioksalowo-acetaldehydowego.

2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do kondensacji stosuje sie surowy roztwor gliok-
salu, otrzymany przez utlenienie paraldehydu
i/lub aldehydu octowego kwasem azotowym i za-
wierajacy obok glioksalu i innych zwigzkéw orga-
nicznych, aldehyd octowy.
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