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Spos6b wytwarzania pochodnych 1,1’-tioamido-2,2’-bipirolidynylu

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania pochodnych 1,1’-tioamido-2,2-bipirolidynylu o wzo-
rze ogélnym |, stosowanych w przemysle gumowym i syntezy organicznej w szczeg6lnosci jako $rodek
sieciujacy kauczuki i widkna sztuczne.

Pochodne 1,1’-tioamido-2,2"-bipirolidynylu stanowia nowa grup¢ zwiazkéw chemcznych o wzorze
ogblnym 1, w ktérym A oznacza grupg alkilowa o 1-8 atomach wegla lub rodnik fenylowy, ktéry moze by¢
podstawiony grupami typu —Cl, —Br, —I, —OH, —CONH,;, —CONHR, —CONR32, —COOR, —R, —OR
gdzie R oznacza niski podstawnik alkilowy.

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, ze poddaje si¢ reakcji izotiocyjaniany o wzorze ogélnym 2, w
ktérym A i R maja wyzej podane znaczenie z 2,2-bipirolidynylem, stosujac wkraplanie roztworu 2,2-
bipirolidynylu do izotiocyjanianu lub do roztworu izotiocyjanianu, przy czym w trakcie wkraplania utrzy-
muje si¢ temperaturg 0-12°C, a po wkropleniu i po zmieszaniu mieszaniny reakcyjnej temperaturg 0-50°C
przez okres nie krotszy niz 10 minut. Wytracony po ochfodzeniu roztworu osad oddziela si¢ od roztworu
znanymi sposobami korzystnie przez ekstrakcje lub filtracj¢. Jako rozpuszczalnik stosuje si¢ metanol i/lub
etanol i/lub ksylen i/lub tetrahydrofuran.

Wyodr¢bniony z mieszaniny poreakcyjnej produkt reakcji po wysuszeniu moze stanowi¢ produkt
handlowy. /

" Przedmiot wynalazku przedstawiony jest w ponizszych przykladach wykonania.

Przyktad I. Do roztworu 0,11 mola izotiocyjanianu etylu w 75cm’ tetrahydrofuranu wkroplono
roztwér 0,1 mola 2,2-bipirolidynylu w 50cm® tetrahydrofuranu, utrzymujac podczas wkraplania tempera-
tur¢ 0-5°C. Po wkropleniu calosci roztworu 2,2’-bipirolidynylu roztwdr mieszano przez okres 30 minut po
czym przez dalsze 15 minut ogrzewano utrzymujac temperaturg¢ 50°C, nast¢pnie po ochlodzeniu roztworu
otrzymany osad 1,1'-dwu(etyloaminotiokarbonylo)-2,2-bipirolidynylu odfiltrowano i krystalizowano z
metanolu. W wyniku reakcji otrzymano 30g produktu, ktérego temperatura topnienia wynosi 191-192°C.
Wydajno$é reakcji 95%.

Przyktad IL Do 0,11 mola izotiocyjanianu fenylu rozpuszczonego w 80cm®tetrahydrofuranu wkrop-
lano w temperaturze 4-10°C roztwér 0,1 mola 2,2"-bipirolidynylu w 50cm’ tetrahydrofuranu. Po wkropleniu
ogrzewano jeszcze w 50°C przez 15 minut, a nast¢gpnie po ochlodzeniu otrzymany osad 1,1-
dwu(fenyloaminotiokarbonylo)-2,2 -bipirolidynylu krystalizowano z mieszaniny pirydyna-metanol (4:1).
Otrzymano 40g produktu. Wydajnos§¢ 98%. Temperatura topnienia 224-226°C.
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Przyktad IIl. Postgpowano jak w przykiadzie I1, stosujac w miejsce tetrahydrofuranu etanol. 1,1’-
dwu(fenylozminotiokarbonylo)-2,2-bipirolidynyl otrzymano z wydajnoscia 95%.

Przyktad IV. Postgpowano jak w przykladziel stosujac w miejsce tetrahydrofuranu ksylen. 1,1’-
dwu(etyloaminotiokarbonylo)-2,2 -bipirolidynyl otrzymano z wydajnoscia 90%.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania pochodnych 1,1’-tioamido-2,2-bipirolidynylu o wzorze ogélnym 1, w ktérym A
oznacza grupe alkilowa o 1-8 atomach wegla lub rodnik fenylowy, ktéry moze by¢ podstawiony grupami
typu —Cl, —Br, —J, —OH, —CONH;, —CONHR, —CONR3:, —COOR, —R, —OR gdzie R oznacza niski
podstawnik alkilowy, znamienny tym, ze poddaje si¢ reakcji izotiocyjaniany o wzorze ogélnym 2, w ktérym A
i R maja wyzej podane znaczenie z 2,2-bipirolidynylem, stosujac wkraplanie roztworu 2,2bipirolidynylu do
izotiocyjanianu lub do roztworu izotiocyjanianu, przy czym w trakcie wkraplania utrzymuje si¢ temperaturg
0-12°C, a po wkropleniu ipo zmieszaniu mieszaniny reakcyjnej temperaturg 0-50°C przez okres nie krotszy
niz 10 minut, wytracony po ochlodzeniu roztworu osad oddziela si¢ od roztworu znanymi sposobami,
korzystnie przez ekstrakcj¢ lub filtracj¢.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze jako rozpuszczalniki stosuje si¢ metanol i/lub etanol
i/lub ksylen i/lub tetrahydrofuran.
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