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Spos6b wytwarzania nowych l-acylo-2-(2-fenoksyetylo)pirolidyn

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania nowych 1-acylo-2-(2-fenoksyetylo)piroli-
dyn o wzorze ogélnym1, w ktérym R oznacza podstawnik alkilowy posiadajacy 1-6.atoméw wegla,
a Ar oznacza rodnik fenlowy w szczegdlno$ci podstawiony podstawnikami typu -F, -Cl, -Br, -J,
-Rj, -OR}, -Ch,-CH = CH,;, gdzie R, oznacza niski podstawnik alkilowy prosty lub rozgat¢ziony o
1-3 atomach weggla, stosowanych jako $rodki ochrony ro§lin.

W dotychczasowym stanie techniki brak jest informacji o syntezie tego typu zwigzkéw, w
og6lniejszym znaczeniu klasyfikuje si¢ je jako pestycydy — §rodki ochrony roslin.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu wytwarzania l-acylo-2-(2-fenoksyetylo)piroli-
dyn, charakteryzujacego si¢ wysoka efektywnoécia przy jednocze$nie prostej technologii
wytwarzania.

Zgodnie z wynalazkiem spos6b wytwarzania 1-acylo-2-(2-fenoksyetylo)pirolidyn o wzorze
og6lnm 1, w ktdry, R oznacza podstawnik alkilowy posiadajacy 1-6 atomoéw wegla, a Ar oznacza
rodnik fenylowy w szczeg6lno$ci podstawiony podstawnikami typu -F, -Cl, -Br, -J, -Ry, -OR,
-CH,-CH=CH;, gdzie R, oznacza niski podstawnik alkilowy prosty lub rozgal¢ziony o 1-3
atomach wegla, polega na tym, ze 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyn¢ poddaje si¢ reakcji z ekwimolo-
wymi ilo§ciami kwasu karboksylowego o 2-7 atomach wegla w czasteczce i fenolu w szczegdInosci
podstawionego wyzej wymienionymi podstawnikami, przy czym podczas reakcji utrzymuje si¢
temperaturg 430-475 K i odprowadza jednoczesnie wod¢ w postaci azeotropu z benzenem lub jego
metylowa pochodna, a produkt reakcji wyodrebnia si¢ z mieszaniny poreakcyjnej przez destylacje
proézniowg pod ci$nieniem 30-140 Pa.

Destylacj¢ azeotropowa mieszaniny reakcyjnej prowadzi si¢ pod ci$nieniem atmosferycznym.
Jako metylowe pochodne benzenu stosuje si¢ najkorzystniej toluen lub ksylen.

W wyniku procesu otrzymuje si¢ pirolidyny o wzorze ogdlnym 1, chrakteryzujgce si¢ niskg
toksycznoscia dla organizméw cieptokrwistych i w szczegblnoéci dziatajace grzybobdjczo na
przykiad na maczniaka zbozowego. :

Zaleta sposobu wytwarzania jest prosta technologicznie metoda o wysokiej sprawnosci uzy-
skiwania pestycydéw.

Nizej podane przyktady blizej objasniania sposéb wedtug wynalazku.
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Przyktad I. W kolbie zaopatrzonej w mieszadtoinasadk¢ azeotropowa umieszczono 1 mol
2-(2-hydroksyetylo)pirolidyny, 1 mol kwasu octowego oraz 1 mol fenolu. Mieszaning podgrzano
do temperatury 433K, po czym wkroplono 30 cm® ksylenu, utrzymujac temperatur¢ mieszaniny
reakcyjnej w przedziale 433-443 K przez okres 4 godzin, a wigc do czasu usunigcia wody, ktéra w
postaci azeotropu z ksylenem byta odprowadzana przez nasadke¢ azeotropowa. Mieszaning poreak-
cyjna destylowano pod pr6znig 30 Pa w temperaturze 413 K. Otrzymano oleistg ciecz, zidentyfiko-
wang jako l-acetylo-2-(2-fenoksyetylo)pirolidyng¢ z wydajnoscia 60% w ilosci 140 g.

Przyktad II. Do kolby zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne i nasadk¢ azeotropowa
wprowadzono 1 mol 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyny, 1 mol 2,3-dimetylofenolu, 1 mol kwasu pro-
pionowego i 40 cm® ksylenu i ogrzewano w ciagu 3 godzin w temperaturze 448-453 K jednoczesnie
odprowadzajac wod¢ w postaci azeotropu z ksylenem. Nast¢pnie mieszaning reakcyjna poddano
destylacji prézniowej pod cisnieniem 66,5 Pa. Otrzymano l-propionylo-2-[2-(2,3-dimetylofenoksy)
etylo] pirolidyn¢ o temperaturze wrzenia 453 K/66,5Pa w ilosci 137 g, tj. z wydajnoscia 50%.

Przyktad III. Mieszaning 1 mola 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyny, 1 mola p-bromofenolu, 1
mola kwasu octowego i 30 cm® ksylenu umieszczono w kolbie zaopatrzonej w mieszadto i nasadke
azeotropowa a nast¢pnie ogrzewano w ciagu S godzin w temperaturze 453-463 K. Po zaprzestaniu
wydzielania si¢ wody w postaci azeotropu, mieszaning poddano destylacji pr6zniowej. Otrzymano
produkt w postaci oleistej cieczy o temperaturze wrzenia 453 K/53,2Pa w ilosci 187 g tj. 60%
wydajnosci. Produkt zidentyfikowano jako l-acetylo-2-[2-(4-bromofenoksy)-etylo] pirolidyng.

Przyktad IV. Mieszaning ekwimolowych ilosci 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyny, 3-etylofe-
nolu i kwasu mastowego poddano reakcji w sposdb opisany w przyktadzie III. Otrzymano
1-butyrylo-2-[2-(3-etylofenoksy)etylo] pirolidyn¢ o temperaturze wrzenia 441 K/66,5 Pa z wydaj-
noscig 50%.

Przyktad V. W kolbie zaopatrzonej w mieszadto i nasadk¢ azeotropowa umieszczono 1
mol 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyny, 1 mol karwakrolu, 1 mol kwasu propionowego i 40 cm’ ben-
zenu. Zawarto$¢ kolby ogrzewano w temperaturze 453-473 K w ciagu 4 godzin, odprowadzajac
wodg z benzenem. Mieszaning poreakcyjna destylowano pod zmniejszonym ci§nieniem. Otrzy-
mano produkt w postaci gestej, oleistej cieczy o temperaturze wrzenia 443 K/40 zwydajnos$cia 45%.

Przyktad VI. Mieszaning ekwimolowych ilosci 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyny, gwajakolui
kwasu propionowego poddano reakcji w sposdb opisany w przyktadzie V. Otrzymano 1-
propionylo-[2-(2-metoksyfenoksy)etylo] pirolidyng o temperaturze wrzenia 455 K/66 Pa i z wydaj-
noscig 40%.

Przyktad VII. 1 mol 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyny, 1 mol eugenolu, 1 mol kwasu propio-
nowego i 40 cm’ toluenu ogrzewano w kolbie zaopatrzonej w mieszadto i nasadkg azeotropowa w
ciagu 4 godzin, w temperaturze 465-473 K. Produkt reakcji wyodrgbniono za pomoca destylacji
prézniowej, otrzymujac 1-propionylo-2-[2-(2-metoksy-4-allilofenoksy)etylo] pirolidyng o tempe-
raturze wrzenia 461 K/66 Pa. Wydajnos¢ 50%.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania l-acylo-2-(2-fenoksyetylo)pirolidyn o wzorze ogélnym 1, w ktérym R
oznacza podstawnik alkilowy posiadajacy 1-6 atoméw wegla, a Ar oznacza rodnik fenylowy w
szczeg6lnosci podstawiony podstawnikami typu -F, -Cl, -Br, -J, -R,, -OR |, -Ch;-CH =-CH gdzie
R oznacza niski podstawnik alkilowy prosty lub rozgal¢ziony o 1-3 atomach wggla, znamienny
tym, ze 2-(2-hydroksyetylo)pirolidyn¢ poddaje si¢ reakcji zekwimolowymi ilo§ciami kwasu karbo-
ksylowego o 2-7 atomach weggla w czasteczce i fenolu w szczegblnosci podstawionego wyzej
wymienionymi podstawnikami, przy czym podczas reakcji utrzymuje si¢ temperature 430-475K
odprowadza jednocze$nie wod¢ w postaci azeotropu z benzenem lub jego metylowa pochodna, a
produkt reakcji wyodrgbnia si¢ z mieszaniny poreakcyjnej przez destylacj¢ prézniowa pod cisnie-
niem 30-140 Pa.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze destylacj¢ azeotropowa mieszaniny reakcyjnej
prowadzi si¢ pod ci$nieniem atmosferycznym.
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3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako metylowa pochodng benzenu stosuje si¢

toluen.
4. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze jako metylowa pochodng benzenu stosuje si¢

ksylen.
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