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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku sg nowe stodkie ciecze jonowe z kationem 1-(2-etoksy-2- oksoetylo)-
-1,1-dimetylo-1-alkiloamoniowym i anionem pochodzacym od acesulfamu K, sposéb ich otrzymywania
oraz zastosowanie jako deterenty pokarmowe.

Jednym z istotnych problemdw rolnictwa sg straty wywotane przez szkodniki. Do ochrony roslin
przed wptywem zerujacych na nich owadéw uzywa sie gtéwnie pestycydow. Srodki tego typu sg tok-
syczne, przez co nie pozostajg obojetne wobec srodowiska naturalnego, czesto wykazuja rowniez ne-
gatywny wptyw na owady pozyteczne, inne zwierzeta lub rosliny. Z tego powodu poszukuje sie substan-
cji, ktére mogtyby skutecznie chroni¢ rosliny i produkty zywnosciowe, takie jak np. zboza, nie zaburzajac
przy tym réwnowagi ekologiczne;.

Przyktadem takich substancji sg antyfidanty (deterenty pokarmowe), czyli zwiazki, ktére oddzia-
tuja na narzad smaku owadow, powodujgc zahamowanie zerowania. Antyfidanty pochodzenia natural-
nego, np. azadirachtyna, charakteryzuja sie selektywnoscia dziatania. Oznacza to, ze substancje dete-
rentne sa aktywne wobec szkodnikéw i obojetne wobec owaddw pozytecznych. Poniewaz naturalne
deterenty wystepuja w roslinach w niewielkich iloSciach, a ich ekstrakcja jest klopotliwa, dlatego trwaja
badania majace na celu stworzenie syntetycznych antyfidantow o jak najwyzszej skutecznosci dziatania.

Acesulfam K to heterocykliczna sél organiczna. Stosuje sie ja w przemysle spozywczym jako
zamiennik tradycyjnego cukru, poniewaz w odréznieniu od sacharozy acesulfam K nie wywotuje gwat-
townego wzrostu glukozy we krwi. Opublikowano wyniki badan, ktére dowodza, ze ciecze jonowe zio-
zone z kationu z dodatnio natadowanym atomem azotu oraz anionu pochodzacego od substancji sto-
dzacej, jak acesulfam K, moga wykazywac dziatanie deterentne o poréwnywalnej skutecznosci do ogol-
nie przyjetego wzorca — azadirachtyny. Wspomniane wyniki badan zawarto w publikacji: J. Pernak,
K. Wasinski, T. Praczyk, J. Nawrot, A. Cieniecka-Rostonkiewicz, F. Walkiewicz, K. Materna, Science
China Chemistry, 55, 2012, 1532—-1541.

Ciecze jonowe sg grupa zwigzkdw organicznych o budowie jonowej. Wzbudzajg duze zaintere-
sowanie w $wiecie naukowym ze wzgledu na swoje wielofunkcyjne witasciwosci. Dzieki wyjatkowo ni-
skiej preznosci par wpisuja sie w idee ,Zielonej chemii”. Dobieranie struktur kation-anion stwarza niemal
nieograniczone mozliwosci syntezy, ktére czynia z cieczy jonowych zwigzki projektowalne.

Przyktadami nowych stodkich cieczy jonowych o wzorze ogélnym 1 sa:

1) Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-oktyloamoniowy,

2) Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-decyloamoniowy,

3) Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-dodecyloamoniowy,

4) Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-tetradecyloamoniowy,

5) Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-heksadecyloamoniowy.

Istota wynalazku sg nowe stodkie ciecze jonowe z kationem 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dime-
tylo-1-alkiloamoniowym zawierajagcym w podstawieniu alkilowym 8, 10, 12, 14 lub 16 atomdéw wegla,
o wzorze ogélnym 1, w ktérym A oznacza anion acesulfamu o wzorze 2.

Sposob ich otrzymywania polega na tym, ze chlorek 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-al-
kiloamoniowy, o wzorze ogdinym 3, rozpuszcza sie w metanolu albo w wodzie i miesza sie z wodnym
albo metanolowym roztworem acesulfamu K, w stosunku molowym chlorek 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-
-1,1-dimetylo-1-alkiloamoniowy do acesulfamu K 1:1 do 1:2, korzystnie 1:1, w temperaturze pokojowej,
w czasie od 24 do 96 godzin, korzystnie przez 72 godziny, po czym odsacza sie osad wytragconego
chlorku potasu w przypadku stosowania metanolu i odparowuje sie pod obnizonym cisnieniem wode lub
metanol, do pozostatej czesci po odparowaniu rozpuszczalnika dodaje sie acetonu, dalej catos¢ schta-
dza sie w celu wytrgcenia reszty zanieczyszczen nieorganicznych lub nadmiaru acesulfamu K, po czym
wytracony osad odsacza sie grawitacyjnie, a przesacz odparowuje, a uzyskany produkt suszy sie pod
obnizonym cisnieniem w temperaturze od 50 do 80°C, korzystnie 70°C. Zastosowanie nowych stodkich
cieczy jonowych z kationem 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-alkiloamoniowym oraz anionem
acesulfamu o wzorze 2 jako deterenty pokarmowe. Korzystnym jest, gdy stodkie ciecze jonowe stosuje
sie w postaci czystej albo w postaci roztworu wodno-metanolowego lub wodno-etanolowego o stezeniu
korzystnie 0,05%.

Takze korzystnym jest, gdy stodkie ciecze jonowe stosuje sie postaci roztworu wodnego o steze-
niu co najmniej 0,05%.
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W wyniku zastosowanego rozwigzania, uzyskano nastepujgce efekty techniczno-uzytkowe:
e otrzymano nowe stodkie zwiazki z kationem 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-al-
kiloamoniowymi oraz anionem pochodzgcym od acesulfamu K,
e synteze wynalazku przeprowadzono w temperaturze otoczenia, dzieki czemu zmniejsza
sie wydatek energetyczny procesu,
e zwigzki otrzymane wg opracowanej metodyki w tatwy sposob izoluje sie z mieszaniny
poreakcyjnej, przez co produkty charakteryzuja sie wysoka czystoscia,
o wszystkie syntezowane zwigzki sg cieczami o wysokiej lepkosci, a wiec sg cieczami jo-
nowymi,
e uzyskane substancje cechuja sie dobra rozpuszczalnoscig w polarnych rozpuszczalni-
kach aprotycznych (np. acetonie lub DMSOQO) oraz protycznych (np. metanolu),
e opracowana metoda pozwala na uzyskanie produktéw z wysoka wydajnoscia,
e otrzymane zwiazki sg stabilne w szerokim zakresie temperaturowym,
e otrzymane substancje chemiczne wykazuja aktywnos¢ deterentna.
Sposob otrzymywania cieczy jonowych z kationem 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-alki-
loamoniowym i anionem pochodzacym od acesulfamu K ilustrujg ponizsze przykfady:
Przyktad 1
Sposdéb otrzymywania acesulfamu 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1, 1-dimetylo-1-oktyloamoniowego.
W kolbie zaopatrzonej w mieszadio magnetyczne umieszczono 2,80 g (0,01 mola) chlorku 1-(2-
-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-oktyloamoniowego rozpuszczonego w 50 ml metanolu. Nastepnie
dodano 2,01 g (0,01 mola) acesulfamu K rozpuszczonego uprzednio w metanolu. Reakcje prowadzono
w temperaturze pokojowej przez 72 godziny. Wytracony osad chlorku potasu odsaczono grawitacyjnie.
Z uzyskanego przesaczu odparowano metanol za pomoca wyparki prézniowej. Do pozostatej czesci po
odparowaniu metanolu, dodano aceton, po czym catos¢ schtodzono w celu wytracenia reszty zanie-
czyszczen nieorganicznych. Wytracony osad odsaczono grawitacyjnie, a przesacz odparowano, uzy-
skujac produkt w postaci cieczy o wysokiej lepkosci. Otrzymany produkt suszono w suszarce préznio-
wej, w temperaturze 70°C. Produkt uzyskano z wydajnoscia 72%.
Strukture zwigzku potwierdzono za pomocg widma protonowego i weglowego magnetycznego
rezonansu jadrowego:
"H NMR (DMSO-ds) & ppm = 0,87 (t, 3H); 1,25 (m, 13H); 1,67 (m, 2H); 1,90 (s, 3H), 3,20 (s, 6H),
3,47 (m, 2H); 4,24 (q, 2H); 4,43 (s, 2H); 5,27 (s, 1H).
3C NMR (DMSO-de) & ppm = 13,76; 13,92; 19,38; 21,70; 22,03; 25,60; 28,36 [2C]; 31,12; 50,96
[2C]; 60,49; 61,92; 64,45; 102,07, 159,54,164,78; 167,69.
Analiza elementarna CHN dla C1sH3sN20sS (Mmol = 406,54 g/mol): wartosci obliczone (%):
C =53,18; H = 8,43; N = 6,89; wartosci zmierzone (%): C = 53,36; H=8,51; N = 6,48.
Wyniki te potwierdzajg czystos¢ otrzymanego zwiazku.
Przyktad 2
Sposoéb otrzymywania acesulfamu 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1, 1-dimetylo-1-decyloamoniowego.
W kolbie zaopatrzonej w mieszadio magnetyczne umieszczono 6,16 g (0,02 mola) chlorku 1-(2-
-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-decyloamoniowego rozpuszczonego w 50 ml metanolu. Nastepnie
dodano 4,02 g (0,02 mola) acesulfamu K rozpuszczonego uprzednio w metanolu. Reakcje prowadzono
w temperaturze pokojowej przez 96 godziny. Wytragcony osad chlorku potasu odsaczono grawitacyjnie.
Z uzyskanego przesaczu odparowano metanol za pomoca wyparki prézniowej. Do pozostatej czesci po
odparowaniu metanolu dodano aceton, po czym cato$¢ schtodzono w celu wytrgcenia reszty zanie-
czyszczen nieorganicznych. Wytracony osad odsaczono grawitacyjnie, a przesacz odparowano, uzy-
skujac produkt w postaci cieczy o wysokiej lepkosci. Otrzymany produkt suszono w suszarce proznio-
wej, w temperaturze 60°C. Produkt uzyskano z wydajnoscia 85%.
Strukture zwiazku potwierdzono za pomocg widma protonowego i weglowego magnetycznego
rezonansu jadrowego:
"H NMR (DMSO-de)  ppm = 0,86 (t, 3H); 1,26 (m, 17H); 1,68 (m, 2H); 1,90 (s, 3H); 3,19 (s, 6H);
3,47 (m, 2H); 4,20 (q, 2H); 4,43 (s, 2H); 5,27 (s, 1H).
3C NMR (DMSO-ds) & ppm = 13,90; 13,94; 19,35; 21,68; 22,05; 25,59; 28,36; 28,71; 28,84;
29,53; 31,23; 50,96 [2C]; 60,48; 61,91; 64,49; 102,05; 159,52; 165,24; 167,69.
Analiza elementarna CHN dla C20H3sN20sS (Mmol = 434,59 g/mol): wartosci obliczone (%):
C =55,27; H = 8,81; N = 6,45; wartosci zmierzone (%): C = 55,66; H = 8,48; N = 6,15.
Wyniki analizy elementarnej potwierdzaja czysto$¢ otrzymanego zwiazku.
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Przyktad 3

Sposéb otrzymywania acesulfamu 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-dodecyloamonio-
wego.

W kolbie zaopatrzonej w mieszadio magnetyczne umieszczono 3,36 g (0,01 mola) chlorku 1-(2-
-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-dodecyloamoniowego rozpuszczonego w 50 ml wody. Nastepnie
dodano 2,01 g (0,01 mola) acesulfamu K rozpuszczonego uprzednio w wodzie. Reakcje prowadzono
w temperaturze pokojowej przez 48 godzin. Rozpuszczalnik odparowano za pomoca wyparki préznio-
wej. Do kolby dodano 50 ml acetonu i wytrgcony osad chlorku potasu odsgczono grawitacyjnie. Z uzy-
skanego przesaczu odparowano rozpuszczalnik za pomoca wyparki prozniowej. Otrzymany produkt,
w postaci cieczy o wysokiej lepkosci, suszono w suszarce prozniowej, w temperaturze 70°C. Produkt
uzyskano z wydajnoscig 76%.

Strukture zwiazku potwierdzono za pomoca widma protonowego i weglowego magnetycznego
rezonansu jadrowego:

"H NMR (DMSO-ds) & ppm = 0,86 (t, 3H); 1,25 (m, 21H); 1,68 (m, 2H); 1,90 (s, 3H); 3,21 (s, 6H);
3,47 (m, 2H); 4,22 (q, 2H); 4,43 (s, 2H); 5,27 (s, 1H).

3C NMR (DMSO-ds) & ppm = 13,71; 13,88; 19,34; 21,71; 22,07; 25,61; 28,38; 28,70; 28;73;
28,74, 28,90; 29,00; 31,28; 50,95 [2C]; 60,50; 61,89; 64,49; 102,04; 159,54; 164,75; 167;74. Analiza
elementarna CHN dla C22H12N206S (Mmol = 462,64 g/mol): wartosci obliczone (%): C =57,11; H=9,15;
N = 6,06; wartosci zmierzone (%): C = 57,33; H = 8,96; N = 6,40.

Wyniki te potwierdzajg otrzymanie acesulfamu 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-dodecy-
loamoniowego.

Przyktad 4

Sposéb otrzymywania acesulfamu 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1, 1-dimetylo-1-tetradecyloamonio-
wego.

W kolbie zaopatrzonej w mieszadio magnetyczne umieszczono 3,64 g (0,01 mola) chlorku 1-(2-
-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-tetradecyloamoniowego rozpuszczonego w 50 ml metanolu. Na-
stepnie dodano 4,02 g (0,02 mola) acesulfamu K rozpuszczonego uprzednio w metanolu. Reakcje pro-
wadzono w temperaturze pokojowej przez 72 godziny. Wytracony osad chlorku potasu odsaczono gra-
witacyjnie. Z uzyskanego przesaczu odparowano metanol za pomoca wyparki prozniowej. Do pozostate;
czesci po odparowaniu dodano acetonu, po czym catos¢ schtodzono w celu wytrgcenia reszty zanie-
czyszczen nieorganicznych oraz nieprzereagowanego nadmiaru acesulfamu K. Wytracony osad odsa-
czono grawitacyjnie, a przesacz odparowano, uzyskujac produkt w postaci cieczy o wysokiej lepkosci.
Otrzymany produkt suszono w suszarce prézniowej, w temperaturze 50°C. Produkt uzyskano z wydaj-
noscig 93%.

Strukture zwigzku potwierdzono za pomoca widma protonowego i weglowego magnetycznego
rezonansu jadrowego:

"H NMR (DMSO-ds)  ppm = 0,88 (t, 3H); 1,26 (m, 25H); 1,69 (m, 2H); 1,90 (s, 3H); 3,19 (s, 6H);
3,47 (m, 2H);); 4,21 (q, 2H); 4,43 (s, 2H); 5,27 (s, 1H).

3C NMR (DMSO-ds) & ppm = 13,71; 13,92; 19,60; 21,70; 22,06; 25,59; 28,33; 28,67; 28,74;
28,76; 28,90; 28,91; 29,03; 31,30; 31,60; 50,97 [2C]; 60,32; 61,70; 64,15; 103,16; 159,49; 164,61;
168,21; a czystos¢ przez:

Analiza elementarna CHN dla C24H4sN206S (Mmol = 490,70 g/mol): wartosci obliczone (%):
C =58,74; H=9,45; N = 5,71; wartosci zmierzone (%): C = 58,38; H = 9,66; N = 6,03.

Przyktad 5

Sposoéb otrzymywania acesulfamu 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1, 1-dimetylo-1-heksadecyloamonio-
wego.

W kolbie zaopatrzonej w mieszadio magnetyczne umieszczono 7,84 g (0,02 mola) chlorku 1-(2-
-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-heksadecyloamoniowego rozpuszczonego w 100 ml wody. Nastep-
nie dodano 8,05 g (0,04 mola) acesulfamu K rozpuszczonego uprzednio w wodzie. Reakcje prowadzono
w temperaturze pokojowej przez 24 godziny. Rozpuszczalnik odparowano za pomoca wyparki préoznio-
wej. Po odparowaniu wody, do kolby dodano 100 ml zimnego acetonu. Wytracony osad chlorku potasu
oraz nadmiar uzytego acesulfamu K odsgczono grawitacyjnie. Z uzyskanego przesaczu odparowano
rozpuszczalnik za pomocg wyparki prozniowej. Otrzymany produkt w postaci cieczy o wysokiej lepkosci,
suszono w suszarce prozniowej, w temperaturze 80°C. Produkt uzyskano z wydajnoscig 92%.

Strukture zwigzku potwierdzono za pomocg widma protonowego i weglowego magnetycznego
rezonansu jadrowego:



PL 239 046 B1 5

"H NMR (DMSO-ds) & ppm = 0,86 (t, 3H); 1,24 (m, 29H); 1,68 (m, 2H); 1,90 (s, 3H); 3,20 (s, 6H);
3,47 (m, 2H); 4,23 (q, 2H); 4,41 (s, 2H); 5,27 (s, 1H).

3C NMR (DMSO-ds) & ppm = 13,70; 13,85; 19,33; 21,70; 22,05; 25,59; 28,37; 28,38; 28,67,
28,71; 28,73; 28,90; 28,99; 29,03 [3C]; 31,26; 50,97 [2C]; 60,52; 61,89; 64,49; 102,04; 159,49; 164,72;
167,69.

Analiza elementarna CHN dla C26Hs0N20sS (Mmol = 518,75 g/mol): wartosci obliczone (%):
C =60,20; H=9,72; N = 5,40; wartosci zmierzone (%): C = 60,50; H = 9,96; N = 5,63.

Analiza uzyskanych wynikoéw potwierdza strukture zaplanowanej cieczy jonowej i jej czystosc.

Przykladowe zastosowanie

Aktywnos¢ biologiczna zostata przebadana w dwdch testach: test bez wyboru oraz test wyboru.
Do wykonania testéw przygotowano optatki pszenne o $rednicy 10 mm oraz grubosci 1 mm. Czes¢
optatkdw nasaczono roztworem badanej substancji, a optatki kontrolne nasgczono metanolem, dalej
optatki pozostawiano do odparowania rozpuszczalnika. Nastepnie optatki umieszczano w inkubatorach.
Do inkubatoréow dodano szkodniki magazynowe (w liczbie 10 larw trojszyka ulca lub 10 larw skorka
zbozowego, lub 10 chrzaszczy wotka zbozowego lub 10 chrzaszczy wotka ryzowego). Po zakonczeniu
testu ponownie wazono optatki. Eksperyment trwat pie¢ dni oraz wykonano pie¢ powtérzen kazdego
doswiadczenia.

Na podstawie ubytku masy wyznaczono wspétczynnik wzgledny (R), wspdétczynnik absolutny (A)
oraz wspotczynnik sumaryczny (T).

Wspodtczynniki wzgledny aktywnosci deterentne;j:

»

R=——x100,
K+E

oraz wspotczynnik absolutny:
KK—-EE

A= KT EE" 104,

uzyte we wzorach skréty literowe oznaczajg odpowiednio:

K — ubytek masy z krazkéw kontrolnych z wyborem, KK — ubytek masy z krazkéw kontrolnych bez
wyboru, E — ubytek masy z krazkéw z testowanym zwiazkiem z wyborem, EE — ubytek masy z krazkéw
z testowanym zwiazkiem bez wyboru.

Wspodtczynnik sumaryczny wyznaczono ze wzoru:

T=A+R
Wiasciwosci deterentne okre$lono w nastepujacej skali:
bardzo dobry wspotczynnik sumaryczny 200-151,
dobry wspotczynnik sumaryczny 150-101,
Sredni wspotczynnik sumaryczny 100-51,
staby wspotczynnik sumaryczny 50-0,
brak wfasciwosci deterentnych (atraktant) wspotczynnik sumaryczny ponizej 0.

W tabelach 1 — 4 zamieszczono uzyskane wyniki wtasciwosci deterentnych otrzymanych sub-
stancji. Dla poréwnania zamieszczono dane literaturowe (B. tozowicka, P. Kaczynski, J. Nawrot,
J. Wysocka, Progress in Plant Protection, 47, 2007, 303-309) znanego antyfidanta pochodzenia natu-
ralnego — azadirachtyny dla testowanych owaddw, oprocz wotka ryzowego, ktéry nie byt dotychczas
badany tg metoda.
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Tabela 1. Aktywnos$c deterentna wobec chrzaszczy wotka zbozowego.

Zwigzek Wotek zbozowy - chrzgszez
T Aktywnosc deterentna

Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

112 Dobra
dimetylo-1-oktyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

128 Dabra
dimetylo-1-decyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

127 Dobra
dimetylo-1-dodecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

139 Dobra
dimetylo-1-tetradecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

162 Bardzo dobra
dimetylo-1-heksadecyloamoniowy
Azadirachtyna 190 Bardzo dobra

Tabela 2. Aktywnos¢ deterentna wobec chrzaszczy woltka ryzowego.

Wotek ryzowy- chrzgszcz

Zwigzek T Aktywnosc¢ deterentna

Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1- i

93 Srednia
dimetylo-1-oktyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

158 Bardzo dobra
dimetylo-1-decyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

178 Bardzo dobra
dimetylo-1-dodecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

158 Bardzo dobra
dimetylo-1-tetradecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

189 Bardzo dobra

dimetylo-1-heksadecyloamoniowy

Azadirachtyna
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Tabela 3. Aktywnos¢ deterentna wobec larw trojszyka ulca.

. Trojszyk ulec - larwy
Zwigzek =
wiqze T Aktywnos¢ deterentna

Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

176 Bardzo dobra
dimetylo-1-oktyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

182 Bardzo dobra
dimetylo-1-decyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

189 Bardzo dobra
dimetylo-1-dodecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

169 Bardzo dobra
dimetylo-1-tetradecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

184 Bardzo dobra
dimetylo-1-heksadecyloamoniowy
Azadirachtyna 192 Bardzo dobra

Tabela 4. Aktywnosc¢ deterentna wobec larw skérka zbozowego.

Zwiazek Skoérek zbozowy - larwy
wigze T Aktywnos¢ deterentna

Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

186 Bardzo dobra
dimetylo-1-oktyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

184 Bardzo dobra
dimetylo-1-decyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

198 Bardzo dobra
dimetylo-1-dodecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

184 Bardzo dobra
dimetylo-1-tetradecyloamoniowy
Acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-

151 Bardzo dobra
dimetylo-1-heksadecyloamoniowy
Azadirachtyna 194 Bardzo dobra

Whnioski:

Otrzymane ciecze jonowe charakteryzowaly sie zroznicowana aktywnoscig deterentng. Testo-
wane zwiagzki wykazywaty najmocniejsze witasciwosci deterentne wobec larw trojszyka ulca i skérka
zbozowego. W przypadku chrzaszczy wotka zbozowego i wotka ryzowego zwigzki dziataty jako $rednie,
dobre lub bardzo dobre deterenty pokarmowe. Najwiekszg aktywnos¢ deterentng wobec chrzgszczy
wykazywat zwigzek o dtugotancuchowym postawieniu alkilowym — acesulfam 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-
-1,1-dimetylo-1-heksadecyloamoniowy.
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Zastrzezenia patentowe

Nowe stodkie ciecze jonowe z kationem 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-alkiloamo-
niowym zawierajagcym w podstawieniu alkilowym 8, 10, 12, 14 lub 16 atomdéw wegla, o wzorze
0goIinym 1, w ktérym A- oznacza anion acesulfamu o wzorze 2.

Sposob otrzymywania nowych stodkich cieczy jonowych z kationem 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-
1,1-dimetylo-1-alkiloamoniowym okreslonych zastrzezeniem 1, znamienny tym, ze chlorek
1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-alkiloamoniowy, o wzorze ogélnym 3, rozpuszcza
sie w metanolu albo w wodzie i miesza sie z wodnym albo metanolowym roztworem acesul-
famu K, w stosunku molowym chlorek 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-dimetylo-1-alkiloamo-
niowy do acesulfamu K 1:1 do 1:2, korzystnie 1:1, w temperaturze pokojowej, w czasie od 24
do 96 godzin, korzystnie przez 72 godziny, po czym odsacza sie osad wytrgconego chlorku
potasu w przypadku stosowania metanolu i odparowuje sie pod obnizonym ci$nieniem wode
lub metanol, do pozostatej czesci po odparowaniu rozpuszczalnika dodaje sie acetonu, dalej
catos¢ schtadza sie w celu wytracenia reszty zanieczyszczenh nieorganicznych lub nadmiaru
acesulfamu K, po czym wytracony osad odsacza sie grawitacyjnie, a przesacz odparowuje,
a uzyskany produkt suszy sie pod obnizonym cisnieniem w temperaturze od 50 do 80°C, ko-
rzystnie 70°C.

Zastosowanie nowych stodkich cieczy jonowych z kationem 1-(2-etoksy-2-oksoetylo)-1,1-di-
metylo-1-alkiloamoniowym oraz anionem acesulfamu o wzorze 2 okreslonych zastrzezeniem 1
jako deterenty pokarmowe.

Zastosowanie wediug zastrzezenia 3, znamienne tym, Ze stodkie ciecze jonowe stosuje sie
w postaci czyste;.

Zastosowanie wedtug zastrzezenia 3, znamienne tym, Ze stodkie ciecze jonowe stosuje
sie w postaci roztworu wodno-metanolowego lub wodno-etanolowego o stezeniu korzyst-
nie 0,05%.

Zastosowanie wedtug zastrzezenia 3, znamienne tym, Ze stodkie ciecze jonowe stosuje sie
postaci roztworu wodnego o stezeniu co najmniej 0,05%.
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