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циклическим соединениям, в частности

2
к получению 1-метилимидазол-й, 5-ди-
карбоксамида, используемого в произ-

водстве лекарственных препаратов.
Цель - повышение выхода целевого про-

дукта, упрощение и интенсификация
процесса. Получают продукт реакцией
имидазол-й , б=дикарбоксамида с диметил-
сульфатом при мольном соотношении 1:

:2,5-3 в среде растворителя при ком-
натной температуре и рН среды 8-9.
Способ позволяет сократить время син-

теза целевого продукта в 7-8 раз по

сравнению с известным способом и

увеличить выход’ целевого продукта.

до 85% (против 80%). 1 табл.
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Изобретение относится к органичес-

кой химии, а именно к усовершенство-

ванному способу получения 1-метилими-
дазол-й, 5-дикарбоксамида формулы

широко используемому в производстве
лекарственных препаратов,

Цель изобретения - повышение вы-

хода целевого продукта, упрощение и
интенсификация процесса.

Поставленная цель достигается
тем, что согласно способу имидазол-
4,5-дикарбоксамид подвергают метили-
рованию диметилсульфатом при моляр-
ном соотношении имидазол-й , 5-дикар-
боксамид : диметилсульфат, равном.

1:2,5-3, при комнатной температуре’
и РН среды 8-9.
Пример ТТ. В трехгорлую колбу,

снабженную мешалкой, холодильником и
капельной воронкой, загружают 30,8 г
(0,2 М) имидазол-й , 5-дикарбоксамида,
800 мл 100%-ного раствора КОН и при
непрерывном перемешивании и комнат-
ной температуре к суспензии прибав-
ляют по каплям #8 мл (0,5 М) диметил-
сульфата в течение 2 ч. Синтез сопро-

вождается контролем рН 8-9. После
окончания прибавления диметилсульфа-

та продолжают перемешивание ‘еще 0,5ч,

затем осадок отфильтровывают на во-
ронке Бюхнера и сушат на воздухе.

Выход 84-85%, т.пл. 264-265°С. -
Перекристаллизацией изводы при

кипячении с активированным углем по-
лучают белые иглы 1-метил-имидазол-
4,5-дикарбоксамида с т.пл. 266°с.
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Структура полученного соединения
подтверждена данными ИК-спектроско-

пии: Эмакс (КВг), см-': 1662, 1598
(СОМНа); 1892, 1394 (сн,); 1650 5
(С=М№-С). Данные элементного анализа,

Вычислено, %: С 42,86; Н Ц&, 76;
м 33,33.

6 На М4Оз.
Найдено, %: С 42,46; Н 4,42;

М 33,10.
10

Молекулярная масса, измеренная
‚ масс-спектроскопически на Приборе
Уаг1тап МАТСН-5 при ионизирующем на- 15
пряжении 70 ЭВ, соответствует рассчи-
танной,

В таблице представлена зависимость
выхода 1-метилимидазол-4, 5=карбокса- 20
мида от условий проведения реакиций.
# * " .

Таким образом, предлагаемый спо-
соб позволяет сократить время синте-

за целевого продукта в 7-8 раз.и уве-.
2ро 00 + о ав 62 6 20 ор ль © с 2% о вв

личить выход целевого продукта до 85%
(против 80%).
Формула изобретения

` Способ получения 1-метилимидазол-
\, 5-дикарбоксамида формулы

СН;
путем взаимодействия метилирующего
агента с производным имидазола в сре-
де растворителя, отличающий-
ся тем, что, с целью повышения вы-
хода целевого продукта, упрощения и
интенсификации процесса, в качестве

производного имидазола используют
имидазол-й , 5-дикарбоксамид, а в ка-
честве метилирующего агента - диме-
тилсульфат и процесс проводят при

молярном соотношении имидазол-й, 5-
дикарбоксамид : диметилсульфат, рав-
ном 1:2,5-3, при комнатной темпера-
туре и РН среды 8-9.

При- Соотноше- |Темпе- | РН Выход,
мер |ние имида-|ратура $

зол-й,5- |реак-
дикарбо- ции, С
ксамида и °
диметил-
сульфата,
моль

1 1:2,5 20. 8 88,6
2 1:4 20 8 84,2
3 1:3 20 8 84,0
& 1:2 ` 20 8 72,0
5 1:1,5 20 8 70,1
6 1:1 20 8 68,
7 ]:2,5 10 8 73,0
8 1:2,5 15 9 .84,1

9 112,5 25 8 ви
10 1:2,5 30 8 75,3
11 1:2,5 40 8 71,1
12 1:2,5 25 6,5 ‘ 47,0

13 1:2,5 25 1 84,1
Из- Диметило- Тостадия 65
вест- вый эфир 1 стадия 0 80,2
ный  имидазол- Затем 120

4, 5-дикар-
боновой

. кислоты:
: иодистый

метил = 1:1
4% ОР2 <> чо 2 по 50в № 5о9 =< >ое
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