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DESCRIPCION
Procedimiento para la elaboracion de mezclas que contienen sales de imidazolio

La invencion se refiere a un procedimiento para el aclarado de mezclas que contienen sales de imidazolio,
caracterizado porque las mezclas se tratan con un agente oxidante.

Las sales de imidazolio tienen un gran significado técnico de aplicacion como liquidos iénicos. Bajo el concepto
liquidos i6nicos se entiende sales con un punto de fusién menor que 200°C, en especial sales liquidas a temperatura
ambiente.

Los liquidos idnicos, en especial sales de imidazolio, son apropiados, por ejemplo, como disolvente en muchas
aplicaciones técnicas, por ejemplo también para la disolucién de celulosa.

Por lo tanto, son deseables procedimientos lo mas sencillos y econdmicos posible para la obtencion de tales sales
de imidazolio en maxima pureza y calidad.

En la WO 91/14678 se describe un procedimiento de una etapa para la obtencién de sales de imidazolio a partir de
un compuesto a-dicarbonilico, un aldehido, una amina y un acido (procedimiento de Arduengo).

En este procedimiento se obtiene en general una mezcla oscura a tefiida de negro, que contiene las sales de
imidazolio deseadas. El color de la mezcla se puede atribuir evidentemente a un contenido en productos
secundarios.

Se describe un procedimiento de varias etapas, por ejemplo, en la WO 2005/021484. En este procedimiento se
obtiene en primer lugar un l-imidazol monosubstituido. Este 1-imidazol se puede obtener mediante destilacion a
partir de la mezcla obtenida, oscurecida. S6lo a continuacion se efectia la formacién de la sal de 1,3-imidazolio
mediante reaccion con un carbonato de dialquilo (procedimiento de carbonato). Seria ventajoso poder prescindir del
paso de procedimiento de separacion de 1-imidazol.

Por lo tanto, es tarea de la presente invencidon un procedimiento lo mas sencillo posible para la mejora de la
obtenciéon de mezclas que contienen sales de imidazolio. Las mezclas tendran propiedades Opticas y técnicas de
aplicacion satisfactorias, y seran lo mas apropiadas posible sin elaboracion subsiguiente, o bien sin separacion de
los imidazoles 1,3-disubstituidos para aplicaciones técnicas, por ejemplo como disolvente para celulosa.

Por consiguiente, se encontré el procedimiento definido al inicio.
Respecto a las mezclas

En el procedimiento segun la invencion se emplean preferentemente mezclas que resultan de la obtencién de sales
de imidazolio a partir de compuestos carbonilicos y aminas, y en caso dado otros compuestos. En especial se trata
de mezclas que contienen sales de imidazolio N,N-disubstituidas.

Por ejemplo, se puede tratar de mezclas que se obtienen mediante reaccion de un compuesto a-dicarbonilico, un
aldehido, al menos una amina y un acido para dar sal de imidazolio, y en caso dado intercambio subsiguiente del
anion (procedimiento de Arduengo).

También se puede tratar de mezclas que se obtienen mediante reaccion de un compuesto a-dicarbonilico, un
aldehido, una amina y amoniaco, para dar el imidazol monosubstituido, subsiguiente reaccién con un carbonato de
dialquilo para dar la sal de imidazolio 1,3-disubstituida, y en caso dado intercambio subsiguiente del anidn
(procedimiento de carbonato). Hasta la fecha se separé en general el imidazol monosubstituido, obtenido segun la
primera etapa, de la mezcla tefiida, que contiene productos secundarios. Esta separacion ya no es necesaria con la
oxidacioén segun la invencién. La oxidacion segun la invencion se puede llevar a cabo con la mezcla, que contiene el
imidazol monosubstituido, o también con la mezcla que contiene el imidazol disubstituido, segin la 22 etapa.

En ambos procedimientos anteriores, la oxidacion se puede efectuar antes o después de intercambio aniénico
subsiguiente. La oxidacion se efectlia preferentemente antes de un intercambio aniénico, si se proyecta el mismo.

De modo especialmente preferente se emplean mezclas que contienen sales de imidazolio 1,3-disubstituidas de la
férmula |
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donde

R1 y R3, independientemente entre si en cada caso, representan un mismo resto organico con 1 a 20 atomos de
carbono,

R2, R4 y R5, independientemente entre si, representan un atomo de H, o un resto organico con 1 a 20 atomos de
carbono,

X representa un anion, y
n representa 1, 2 o 3.

Tales mezclas, como se ha indicado anteriormente, se obtienen segun el procedimiento de Arduengo o segun la
segunda etapa del procedimiento de carbonato.

Del mismo modo se emplean mezclas que contienen imidazoles substituidos de la formula Il

RS

R4~ n—R1
/

R2

N

donde
R1 representa un resto organico con 1 a 20 atomos de carbono,

R2, R4 y R5, independientemente entre si, representan un atomo de H o un resto organico con 1 a 20 atomos de
carbono y, como se ha indicado anteriormente, se obtienen segun la primera etapa del procedimiento de carbonato.

Las siguientes explicaciones se refieren tanto a compuestos de la formula I, como también a aquellos de la formula I,
refiriéndose sélo a la formula | todos los datos respecto a R3, X y n.

De modo independiente entre si, R1 y R3 representan preferentemente un resto organico con 1 a 10 atomos de
carbono. El resto organico puede contener también otros heteroatomos, en especial atomos de oxigeno, por ejemplo
grupos hidroxilo, grupos éter, grupos éster o grupos carbonilo.

R1 y R3 representan en especial un resto hidrocarburo, que puede contener en todo caso, ademas de carbono e
hidrégeno, grupos hidroxilo, grupos éter, grupos éster o grupos carbonilo.

Independientemente entre si, R1 y R3 representan de modo especialmente preferente un resto hidrocarburo con 1 a
20 atomos de carbono, en especial con 1 a 10 a&tomos de carbono, que no contiene otros heteroatomos, por ejemplo
oxigeno o nitrogeno. El resto hidrocarburo puede ser alifatico (incluyéndose también grupos alifaticos insaturados) o
aromatico, 0 contener grupos tanto aromaticos, como también alifaticos. R1 y R2 representan preferentemente un
resto hidrocarburo alifatico.

Como restos hidrocarburo citense, por ejemplo, el grupo fenilo, el grupo bencilo, un grupo fenilo o grupo bencilo
substituido por uno o varios grupos alquilo con 1 a 4 atomos de carbono, grupos alquilo y grupos alquenilo, en
especial el grupo alilo.
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De modo muy especialmente preferente, R1 y R3 representan un grupo alquilo con 1 a 10 atomos de carbono.
Como grupo alquilo es especialmente preferente un grupo alquilo con 1 a 6 atomos de carbono, en una forma de
ejecucion especial, en el caso del grupo alquilo se trata de un grupo alquilo con 1 a 4 4&tomos de carbono.

De modo muy especialmente preferente, R1 y R3 representan independientemente entre si un grupo metilo, etilo, n-
propilo, isopropilo, n-butilo, sec-butilo o terc-butilo, teniendo especial significado el grupo metilo, etilo, n-propilo y n-
butilo.

En una forma de ejecucion preferente, R1 y R3 en la férmula | representan respectivamente el mismo resto organico,
por lo tanto, en el caso de las sales de imidazolio de la férmula | se trata en especial de sales de imidazolio
simétricas, disubstituidas.

En una forma de ejecucion igualmente preferente, en el caso de las sales de imidazolio de la formula | se trata de
mezclas de sales de imidazolio con diversos restos R1 y R3. Tales mezclas son obtenibles mediante empleo de
diferentes aminas, por ejemplo en el caso de aminas primarias con grupos alquilo diferentes. Por consiguiente, la
mezcla obtenida contiene tanto sales de imidazolio en las que R1 y R3 son idénticos, como también sales de
imidazolio en las que R1 y R3 tienen diferente significado.

En una forma de ejecucion especial, en las sales aménicas de la formula |
R1y R3 representan un grupo metilo,

R1y R3 representan un grupo etilo,

R1 representa un grupo metilo y R3 representa un grupo etilo,

R1 representa un grupo metilo y R3 representa un grupo n-propilo,

R1 representa un grupo metilo y R3 representa un grupo n-butilo,

R1 representa un grupo metilo y R3 representa un grupo alilo,

R1 representa un grupo etilo y R3 representa un grupo alilo,

R1 representa un grupo metilo y R3 representa un grupo bencilo,

R1 representa un grupo etilo y R3 representa un grupo bencilo.

R2, R4 y R5 representan, independientemente entre si, un atomo de H o un resto organico con 1 a 20 atomos de
carbono, pudiendo formar R4 y R5 también conjuntamente un anillo alifatico o aromatico. Ademas de carbono e
hidrégeno, el resto organico puede contener también heteroatomos, como nitrégeno u oxigeno; preferentemente
puede contener oxigeno, en especial en forma de grupos hidroxilo, grupos éster, grupos éter o grupos carbonilo.

De modo independiente entre si, R2, R4 y R5 representan en especial un atomo de H o un resto hidrocarburo, que
puede contener en todo caso, ademas de carbono e hidrégeno, grupos hidroxilo, grupos éter, grupos éster o grupos
carbonilo.

De modo independiente entre si, R2, R4 y R5 representan preferentemente un atomo de hidrégeno o un resto
hidrocarburo con 1 a 20 atomos de carbono, en especial con 1 a 10 atomos de carbono, que no contiene otros
heteroatomos, por ejemplo oxigeno o nitrégeno. El resto hidrocarburo puede ser alifatico (estando incluidos también
grupos alifaticos insaturados) o aromatico, o estar constituido por grupo tanto aromaticos, como también alifaticos,
pudiendo formar R4 y R5 también un hidrocarburo ciclico aromatico o alifatico, que puede estar substituido, en caso
dado, por otros grupos hidrocarburo aromaticos o alifaticos (el nUmero de atomos de carbono del hidrocarburo
ciclico, en caso dado substituido, incluyendo los substituyentes, puede ascender en este caso, de modo preferente,
como maximo a 40, en especial como maximo a 20, de modo especialmente preferente como maximo a 15, o bien
como maximo a 10). Como restos hidrocarburo citense, por ejemplo, el grupo fenilo, un grupo bencilo, un grupo
fenilo o grupo bencilo substituido por uno o varios grupos alquilo con 1 a 4 atomos de carbono, grupos alquilo,
grupos alquenilo, y, en el caso de que R4 y R5 formen un anillo, un anillo aromatico de 5 0 6 eslabones formado por
R4 y R5, un ciclohexeno o ciclopenteno, pudiendo estar substituidos estos sistemas ciclicos en especial por uno o
varios grupos alquilo con 1 a 10 atomos de carbono, en especial con 1 a 4 atomos de carbono. Como resto
hidrocarburo son preferentes restos hidrocarburo alifaticos.
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Independientemente entre si, R2, R4 y R5 representan de modo especialmente preferente un atomo de H, un grupo
alquilo con 1 a 8 atomos de carbono, o un grupo alquenilo con 1 a 8 &tomos de carbono, por ejemplo un grupo alilo.
Independientemente entre si, R2, R4 y R5 representan de modo muy especialmente preferente un atomo de H, un
grupo metilo, etilo, n-propilo, isopropilo, n-butilo, sec-butilo o terc-butilo, teniendo significado especial el grupo metilo,
etilo, n-propilo y n-butilo.

En una forma de ejecucion especial, independientemente de los otros restos R4 y R5, y de los demas restos R1 y
R3, R2 representa un atomo de H. Las sales de imidazolio de la férmula I, en las que R2 representa un atomo de H,
son especialmente ventajosas en el ambito de la presente invencién, tienen una buena solubilidad en los
compuestos epoxi y una alta eficacia como catalizador latente. En una forma de ejecucion especial, R2 representa
un atomo de H, si en el caso del anidn se trata de un acetato.

En una forma de ejecucion especial

R2, R4 y R5 representan un atomo de H,

R2 representa un atomo de H o un grupo alquilo con 1 a 4 atomos de carbono, y R4, R5 representan un atomo de H
o un grupo alquilo con 1 a 4 atomos de carbono.

Como casos aislados de los cationes de compuestos de la férmula I citense:
1-butil-3-metil-imidazolio (R1 = butilo, R3 = metilo)

1-butil-3-etil-imidazolio (R1 = butilo, R3 = etilo)

1,3-di-metil-imidazolio (R1 = metilo, R3 = metilo)

1,3-di-etil-imidazolio (R1 = etilo, R3 = etilo)

1-etil-3-metil-imidazolio (R1 = etilo, R3 = metilo)

1-etil-2,3-dimetil-imidazolio (R1 = etilo, R2 = metilo, R3 = metilo)
Correspondientemente, citense como compuestos de imidazol de la formula II:
1-metil-imidazol

1-etil-imidazol

1-propil-imidazol

1-butil-imidazol

En la formula I, n representa 1, 2 o 3; el anién tiene correspondientemente una, dos o tres cargas negativas, y en la
sal se presentan correspondientemente uno, dos o tres cationes imidazolio.

Preferentemente, n representa 1 o 2, de modo especialmente preferente, n representa 1; por lo tanto, de modo
especialmente preferente, el anion es monovalente.

En la féormula |, X representa preferentemente el aniéon de un hidracido.

Como aniones X apropiados citense, por ejemplo, compuestos con uno o varios grupos carboxilato (abreviados
como carboxilatos).

Como tales carboxilatos citense en especial compuestos organicos con 1 a 20 atomos de carbono, que contienen
uno o dos, preferentemente un grupo carboxilato. En este caso se puede tratar de compuestos tanto alifaticos, como
también aromaticos, debiéndose entender por compuestos aromaticos aquellos que contienen grupos aromaticos.
Son especialmente preferentes compuestos alifaticos o aromaticos que, aparte de los atomos de oxigeno del grupo
carboxilato, no contienen otros heteroatomos, o en todo caso contienen uno o dos grupos hidroxilo, grupos carbonilo
0 grupos éter mas. Son muy especialmente preferentes compuestos alifaticos o aromaticos que, aparte de los
atomos de oxigeno del grupo carboxilato, no contienen otros heteroatomos.
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Como compuestos con dos grupos carboxilato citense, por ejemplo, los aniones de acido ftalico, de acido isoftalico,
de acidos dicarboxilicos con 2 a 6 atomos de carbono, por ejemplo acido oxalico, acido maldnico, acido succinico,
acido glutarico, acido adipico.

Como compuestos con un grupo carboxilato citense los aniones de acidos carboxilicos aromaticos, alifaticos,
saturados o insaturados, con 1 a 20 atomos de carbono, en especial acidos alcanocarboxilicos, acidos
alguenocarboxilicos, acidos alquincarboxilicos, acidos alcadiencarboxilicos, acidos alcatriencarboxilicos, acidos
hidroxicarboxilicos o &cidos cetocarboxilico. Acidos alcanocarboxilicos, acidos alquenocarboxilicos y acidos
alcadiencarboxilicos apropiados son también conocidos como acidos grasos.

Citense en especial los aniones de acido férmico (formiato) o de acido acético (acetatos). El aniéon acetato es un
anién X muy especialmente preferente.

Otros aniones, que son significativos en especial en el método de Arduengo por seleccion del correspondiente acido
como compuesto de partida, son, por ejemplo, halogenuros, en especial cloruro, boratos, alquilsulfonatos, en
especial sulfonato de metilo y tiocianato (rodanida).

La obtencion de las mezclas de los correspondientes compuestos de partida (compuesto a-dicarbonilico, aldehido,
una amina y el hidracido del anién X) es conocida, y se efectla, por ejemplo, segin la WO 91/14678 (método de
Arduengo) o la WO 2005/021484 (método de carbonato). En el caso del compuesto a-dicarbonilico se trata
preferentemente de un compuesto de la férmula

R4-CO-CO-R5
teniendo R4 y R5 el significado citado anteriormente.
De modo especialmente preferente se trata de glioxal.

En el caso del aldehido se trata en especial de un aldehido de la férmula R2-CHO, teniendo R2 el significado citado
anteriormente. Es especialmente preferente formaldehido; el formaldehido se puede emplear también en forma de
compuestos que liberan formaldehido, como paraformaldehido o trioxano.

En el caso de las aminas se trata en especial de aminas primarias de tipo R-NH2. El resto R corresponde a los
restos R1 y R3 de las sales de imidazolio obtenidas. Si se emplea una amina primaria definida, se obtiene una sal de
imidazolio, en la que los restos R1 y R3 son idénticos. Si se emplea una mezcla de aminas (por ejemplo de R'-NH2 y
R"-NH2), de este modo se obtiene una mezcla de sales de imidazolio (mezcla de salescon R1yR3=R', R1y R3 =
R"ysalescon R1=R'y R3=R").

En el caso del hidracido se trata del hidracido del anion X deseado, preferentemente un acido alcanocarboxilico, de
modo especialmente preferente acido acético.

Otros componentes de las mezclas

Las mezclas pueden contener disolventes. En tanto estén contenidos disolventes, se trata preferentemente de agua,
un disolvente miscible con agua, o sus mezclas. Como disolvente miscible con agua citense en especial disolventes
préticos, preferentemente alcoholes alifaticos o éteres con un maximo de 4 atomos de carbono, por ejemplo metanol,
etanol, metiletiléter, tetrahidrofurano. Los disolventes préticos apropiados son miscibles con agua en cualquier
proporcion (a 1 bar, 21°C). El disolvente especialmente preferente es agua.

El procedimiento segun la invencién se puede llevar a cabo con mezclas que contienen disolventes, o también con
mezclas exentas de disolventes.

Las mezclas tienen una coloracidon oscura, esta coloracién se puede atribuir a productos secundarios, que se
producen en el procedimiento de obtencion para las sales de imidazolio, o bien imidazoles (método de Arduengo o
de carbonato).

Respecto a la oxidacién
Segun la invencion, las mezclas se tratan con un agente oxidante.

Los agentes oxidantes apropiados son conocidos por el especialista. Los agentes oxidantes son compuestos con
alta afinidad electronica (electrofilia). Compuestos fuertemente electréfilos, y por consiguiente apropiados como
agente oxidante, son, por ejemplo, oxigeno y percompuestos que contienen oxigeno, en especial peroxido de
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hidrégeno, peroxidos metélicos o peréxidos organicos, como persulfato sédico o hidroperoxido de terc-butilo,
peracidos inorganicos y organicos, por ejemplo acido peryodico, o acidos percarboxilicos, pero también otros
compuestos, como azufre, o compuestos metalicos de grados de valencia elevados (por ejemplo compuestos de
hierro 1ll, dioxido de manganeso, permanganato potasico, acido cromico, anhidrido crémico, diéxido de plomo o
tetraacetato de plomo).

En el caso del agente oxidante se trata preferentemente de oxigeno, peréxidos o peracidos, es especialmente
preferente peroxido de hidrégeno.

El agente oxidante puede ser, por ejemplo, gaseoso o liquido. En especial entra en consideracion oxigeno gaseoso,
que se pone en contacto con la mezcla de reaccion de modo apropiado, por ejemplo mediante presion y/o
introduccion por debajo de la superficie de liquido.

En especial también entran en consideracion agentes oxidantes liquidos, en especial agentes oxidantes que estan
disueltos en disolventes apropiados, miscibles con la mezcla de reaccion. Como disolvente entra en consideracion
en especial agua, un disolvente miscible con agua, o sus mezclas, correspondientemente a los anteriores
disolventes para la mezcla.

Es preferente oxigeno gaseoso, y en especial peroxido de hidrégeno, preferentemente en forma de las anteriores
disoluciones, especial como disolucién al 10 hasta al 40 % en peso.

La cantidad de agente oxidante se selecciona segun demanda; sobre 1 mol de sal de imidazolinio, o bien imidazol
(sirviendo como base la cantidad obtenida teéricamente a partir de la carga de reaccion), se pueden emplear al
menos 0,01, o bien 0,1, preferentemente al menos 0,5 moles de agente oxidante; la cantidad puede ascender en
suma, por ejemplo, a 0,01 a 20 moles, preferentemente 0,1 a 20 moles, o bien 0,5 a 10 moles de agente oxidante.

La oxidacién se puede llevar a cabo, por ejemplo, a temperaturas de 20 a 100°C, en especial 50 a 90°C, a presion
normal, hasta que se produce un aclarado de la carga.

Antes o después de la oxidacion se puede efectuar una elaboracion o elaboracién parcial de la mezcla de reaccion.
En caso deseado, la oxidacion subsiguiente, por ejemplo separacion del disolvente, se efectlia solo tras la oxidacion.

Las mezclas obtenidas tienen una coloracion claramente menor de lo habitual hasta el momento. De manera no
evidente, la oxidacion modifica la estructura de los productos secundarios de modo que la coloraciéon se reduce
claramente. En la obtencion segun el método de carbonato ya no es necesaria una separacion de imidazol (ni una
purificacién que acompafia a la misma) tras la primera etapa. Las mezclas obtenidas son apropiadas directamente
para los siguientes empleos, por ejemplo como disolvente, en especial como disolvente para celulosa.

Ejemplos
1. Ejemplo
Obtencién de acetato de 1,3-dietilimidazolio (acetato de EEIM)

Ecuacion de reaccion:

0 o~ O H H
+ 2 NH, + )k + ) Z
HJJ\H 2 OH O o
—, CH,COO"
/\N N+/\
-3 H,0 S

Velocidades de agitacién: depdsito de reaccion: 350 rpm.

Instalaciéon: matraz de cuatro bocas de 6 |, agitador de teflon en forma de medialuna, termémetro, refrigerante,
embudo de goteo
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Carga:
Substancia
252,19 8,15 moles paraformaldehido al 97 % y disponer
325¢ 18,04 moles agua afiadir gota a gota
1048,7 g 16,27 moles etilamina al 70 % en agua, afiadir gota a gota
488,99 8,15 moles acido acético, afiadir gota a gota
118149 8,15 moles glioxal al 40 % en agua
Tiempo | Temperatura
8:55 10°C Disponer paraformaldehido y agua, suspension blanca, afiadir gota a gota etilamina a 20-

30°C, reaccion exotérmica, enfriamiento en bario de hielo

9:35 23°C Tras adicion gota a gota de la mitad de la amina se reduce la exotermia, se produce una
disolucion clara

9:50 23°C Final de alimentacion, reagitar 30 min a RT

10:35 25°C Afadir gota a gota acido acético glacial a 20-30°C, reaccion exotérmica, enfriamiento en
bafio de hielo, se produce niebla blanca

11:10 25°C Final de alimentacion, dos fases claras, reagitar 20 min a RT

11:30 21°C Afiadir gota a gota glioxal a 20-35°C, la carga se vuelve bifasica y se tifie de amarillo a
castafio oscuro

12:00 22°C Final de alimentacion, reagitar durante la noche a RT

Elaboracién

La mezcla de productos obtenida, de color castafio oscuro, se calent6 a 70°C (pH 6,68), se afiadieron gota a gota
1,5 kg de perodxido de hidrégeno al 30 % en aproximadamente 1 h a 70-80°C. Una vez concluida la alimentacion se
pudo verificar un aclarado (pH 6,33). Se reagit6 aun 4 h a 80°C (sin desprendimiento de gas), no se produjo un
aclarado adicional (naranja claro, pH 6,08).

La velocidad de agitacion se aumenté a 480 rpm y se afiadieron gota a gota aproximadamente 375 g de NaOH al 40
% para la neutralizacion de acido excedente en aproximadamente 1,5 h. La temperatura se mantuvo en 65°C sin
calentamiento subsiguiente, el pH aument6 a 9,5 con desprendimiento de gas muy fuerte (descomposicién de
perdxido de hidrégeno, H202). La temperatura aumenté a 95°C, a pH 10,3. La alimentacién se detuvo y se reagitd
durante la noche a temperatura ambiente (RT) (aclarado hasta amarillo).

La mezcla de productos (pH 11,2) se concentré por evaporacion en el evaporador rotativo, se afiadieron 1,5 kg de
acetonitrilo, y se agitd durante la noche. La sal sodica del acido excedente precipita y se separa. Después se
concentré por evaporacion la mezcla en el evaporador rotativo.

En total se obtuvieron 1444,14 gramos de producto (acetato de EEIM, 1H-NMR).
Ejemplos 2a 12

Se almacenaron diversos liquidos iénicos 72 horas a 110°C en el armario secador, y a continuacién se mezclaron
con 0,5 gramos de perodxido de hidrogeno (H202), y después se valoraron visualmente y se determind el indice de
color seguin Gardner (cuanto mas elevado es el indice de color, mas oscuro).
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Sal de imidazolio

Indice de color

segun

Valoracién visual

Indice de color tras

Contenido en H202

Gardner antes de adicion | tras adicion adicion

de H202
HMIM-HSO4 Mas claro 0,09 % en peso
EMIM-EtOSO3 Sin modificacion
EMIM-HSO4 111 Mas claro 10,1 0,83 % en peso
EMIM-MeSO3 11,4 Mas claro 51 0,11 % en peso
EMIM-SCN 14,4 14,6 59 ppm
Acetato de BMIM 13,9 Mas claro 8,3 0,5 % en peso
Cloruro de BMIM Sin modificacion
BMIM-H2S04 5,6 Mas claro 4,4 0,79 % en peso
BMIM-MeSO3 8,9 Mas claro 6,2 0,48 % en peso
BMIM-MeOSO3 Sin modificacién
BMIM-SCN 8,4 Turbio 15,2 50 ppm

HMIM, EMIM, BMIM designan sales de imidazolio de la anterior férmula | con restos R1 y R3:

HMIM: R1 = Hy R3 = metilo

EMIM: R1 = etilo y R3 = metilo

BMIM: R1 = butilo y R3 = metilo
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para el aclarado de mezclas que contienen sales de imidazolio, caracterizado porque las mezclas
se tratan con un agente oxidante.

2.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque se trata de mezclas que resultan de la obtencion
de sales de imidazolio a partir de compuestos carbonilicos y aminas, y en caso dado otros compuestos.

3.- Procedimiento segln la reivindicacion 1 o 2, caracterizado porque se trata de mezclas que se obtienen mediante
reaccion de un compuesto a-dicarbonilico, un aldehido, al menos una amina y un acido para dar la sal de imidazolio,
y en caso dado subsiguiente intercambio del anién (procedimiento de Arduengo para la obtencidon de sales de
imidazolio).

4.- Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque se trata de mezclas que se
obtienen mediante reaccién de un compuesto a-dicarbonilico, un aldehido, una amina y amoniaco para dar el
imidazol monosubstituido (12 etapa), subsiguiente reaccidon con un carbonato de dialquilo para dar la sal de
imidazolio 1,3 disubstituida (22 etapa), y en caso dado intercambio subsiguiente del anién (procedimiento de
carbonato para la obtencion de sales de imidazolio), llevandose a cabo la oxidacién con la mezcla obtenida tras la
primera etapa, o con la mezcla obtenida tras la segunda etapa.

5.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque las mezclas contienen sales de
imidazolio 1,3-disubstituidas de la formula |

B R5
R4\ —R1
N
@( xX™
/N /
R3 R2 |

donde

R1 y R3, independientemente entre si en cada caso, representan un mismo resto organico con 1 a 20 atomos de
carbono,

R2, R4 y R5, independientemente entre si, representan un atomo de H, o un resto organico con 1 a 20 atomos de
carbono,

X representa un anion, y
n representa 1, 2 0 3.

6.- Procedimiento segun la reivindicacion 4, caracterizado porque las mezclas de la 12 etapa contienen imidazoles
monosubstituidos de la formula Il

R5
R4~ n—R1
A
R2

N

donde

R1 representa un resto organico con 1 a 20 atomos de carbono,
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R2, R4 y R5, independientemente entre si, representan un atomo de H o un resto organico con 1 a 20 atomos de
carbono.

7.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque R1 en la formulaly Il y R3 en la
férmula I, independientemente entre si, representan un grupo alquilo con 1 a 10 atomos de carbono.

8.- Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque R2, R4 y R5, independientemente
entre si, representan un atomo de H o un grupo alquilo con 1 a 10 atomos de carbono.

9.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado porque X representa el aniéon de un
compuesto con al menos un grupo carboxilato.

10.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque X representa el anién acetato.

11.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado porque las mezclas contienen agua, un
disolvente miscible con agua, o sus mezclas como disolventes.

12.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 11, caracterizado porque en el caso del agente oxidante
se trata de oxigeno, peréxidos o peracidos.

13.- Procedimiento seguin una de las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado porque en el caso del agente oxidante
se trata de peréxido de hidrégeno.

14.- Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 13, caracterizado porque la oxidacién se lleva a cabo a 20
hasta 10°C.

15.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 14, caracterizado porque el agente oxidante se afiade
antes de la eliminacion del disolvente.

16.- Mezclas obtenibles mediante un procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 15.
17.- Empleo de las mezclas segun la reivindicacién 16 como disolventes.

18.- Empleo de las mezclas segun la reivindicacién 16 como disolventes para celulosa.
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