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Sposéb wytwarzania nowych 2-fenyloiminopirolidyn
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Przedmiotem wymnalazku jest sposéb wytwarzania
nowych 2-fenyloiminopirolidyn oraz ich soli mada-
jacych sie do zwalczamia pasozytéw zewnetrznych
z grupy roztoczy. ’

Nowe 2-fenyloiminopirolidyny przedstawione sa
wzorem 1, w ktérym R oznacza atom chlomowca
lub rodnik alkilowy o 1—6 atomach wegla, R’ ozna-
cza rodnik alkilowy, alkenylowy lub cykloalkilo-
wy, R” oznacza atom wodoru lub rodnik alkilowry,
a n oznacza liczbe 2, 3 lub 4.

Wedlug wynalazku nowe 2-fehyloiminopirolidyny
o wzorze 1, w ktérym podstawniki majg znaczenie
wyzej podane, wytwarza sig przez kondensacje ani-
liny o wzorze 2, w ktérym R i n majg wyzej po-
dane znaczenie, z pinolidonami o wzorze 3, w kt6-
rym R’ i R” majg wyzej podane znaczenie, W
obecnosci Srodkéw odszezepiajgcych wode, po czym

* produkt kondensacji wydziela sie w postaci soli
chlorowcowiodorowych lub w postaci wiolnej i ewen-
tualnie przeprowadza w dowolne sole. '

W przypadku stosowania jako zwigzkoéw wyj-

§ciowych 24-dwuchloroaniliny i N-metylopirolido- -

nu-2 przebieg reakcji przedstawia podany na ry-
sunku schemat.

Zwiazki anilinowe stosowane jako zwigzki wyj-
Sciowe okireSla wzér 2, w ktérym R oznacza ko-
rzystnie atom chlorowca, to jest atom chloru, bro-
mu, flucru lub jodu, lub rodnik alkilowy o 1—4
atomach wegla, a n oznacza korzystnie liczbe 3 lub
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4. Przykladami zwigzkéw anilinowych o wzorze 2
sa nastepujgce zwigzki 2,4-dwuchloroanilina, 3,4-
-dwuchloroanilina, 2,4,5-tréjchloroamilina, = 2%,6-
-tréjchloroanilina, 3, 4, 5-tréjchloroanilina, 2, 3, 4-
-tréjchloroanilina, 2, 3, 4, 5-czterochloroanilina, 4-
-chlono-2-metyloanilina, 2-chloro-4-mettyloanilina,
2, 4-dwuchloro-5-metyloanilina, 2, 4, dwufluoroamili-
na, 4-fluoro-2-chloroanilina, 4-chloro-2-fluoroanili-
na, 4-chloro-2-etyloanilina, 4-fluoro-3-chloroanilina,
2, 4-dwufluoro-5-chloro-anilina; 4-fluoro-2-metylioa-
nilina, 2-chloro-4-bromoanilina, 4-chloro-2-bromoa-
nilina, 2, 4-dwubromoanilina, . 4-bromo-2-metyloani-
lina, 4-fluoro-2-bromoanilina, 2, 5-dwuichlono-4-hro-
moanilina, 4, 5-dwuchloro-2-bromoanilina, 2-fluoro-
-4-bromoanilina, 4-jodo-2-chloroanilina, 4-bromo-2-
-etyloanilina, 4-bromo-4-izopropyloanilina.

Pirolidony o wzorze 3 stosowane jako zwigzki
wyjéciowe sg znane. We wzorze tym R’ oznacza
korzystnie rodnik alkilowy o 1—6 atomach Wegla,
rodnik alkenylowy o 3—4 atomach wegla lub rod-
nik cykloalkilowy o 5—6 atomach wegla, R” ozna-
cza korzystnie atom wodoru lub rodnik alkilowy o
1—4 atomach wegla. Stosuje sie na przyklad piro-
lidony takie, jak N-metylopirolidon-2, N-etylopiro-
lidon-2, N-propylopirolidon-2, N-izopropylopiroli-
don-2, N-allilopirolidon-2, N-butylopirolidon-2, N-
-II-rzed.-butylopirolidon-2, N-III-rzed.-butylopiro-
lidon-2, N-izobutylopirolidon-2, N-pentylopirolidon-
-2, N-heksylopirolidon-2, N-cykloheksylopirolidon-
-2, N-oktylopirolidon-2, 1,5-dwumetylopirolidon-2,
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1-etylo-5-metylopirolidon-2, 1-propylo-5-metylopi-
rolidon-2, 1,3-dwumetylopirolidon-2, 1, 3, 3-tréj-
metylopirolidon-2, N-krotylopirolidon-2, N-metalli-
lopirolidon-2.

Reakcje prowadzi sie korzystnie w obecnos$ci obo-
jetnych rozcienczalnikéw, takich jak weglowodory
aromatyczne, np. benzen, toluen i ksylen, chlorowa-
ne weglowodory, np. chlorobenzen, dwuchloroben-
zeny i czterochloroetylen. .

Jako $rodki odszczepiajagce wode stosuje sie ko-
rzystnie nieorganiczne halogenki kwasowe, np. tle-
nochlorek fosforu, chlorek tiofosforylu, tr6jchlorek
fosforu, chlorek tionylu, fosgen, czterochlorek krze-
mu i czterochlorek cyny. Reakcje prowadzi sie
korzystnie w temperaturze 10—130°C, korzystnie
20—120°C. Skladniki reakcji wprowadza sie¢ ko-
rzystnie w ilo§ciach r6wnomolowych i dodaje réw-
nombolowg, ilo§¢ Srodka odszczepiajacego wodeg. Re-
akcje prowadzi sie w rozpuszczalniku lub bez roz-
puszczalnikéw. Na og6t laczy sie razem wszystkie
zwigzki wyjsciowe i nastepnie mieszanine reakcyj-
ng ogrzewa w wyzszej temperaturze, np. 100—120°C.
Reakcja jest zakohczona, gdy ustaje odszczepienie
sie chlorowcowodoru.

Nowe 2-fenyloiminopirolidyny otrzymuje si¢ w
postaci chlorowcowodorkéw trudnorozpuszczalnych
w rozpuszczalnikach organicznych i wydziela w tej
postaci. W celu oczyszczenia uwalnia sie z chlorow-
cowodorkéw wolne zasady przez traktowanie lu-
giem sodowym lub potasowym i nastepnie destylu-
je. Z wolnych zasad mozna otrzymaé dowolne sole
przez reakcje z odpowiednimi kwasami, na przy-
klad nieorganicznymi, takimj jak kwas siarkowy,
solny, fosforowy, lub kwasami organicznymi, ta-
kimi jak kwas octowy, winowy, cytrynowy lub
benzenosulfonowy.

Nowe 2-fenyloiminopirolidyny oraz ich sole wy-
kazujg silne dzialanie roztoczob6jcze, zwlaszcza
dzialaja na roztocza pasozytujgce zewnetrznie na
zwierzetach hodowlanych, takich jak bydlo, owce
i kroéliki, a jednocze$nie sa tylko nieznacznie to-
ksyczne dla cieplokrwistych. Witasciwosci te umo-
zliwiajg stosowanie ich do zwalczania zwierzecych
pasozytow zewnetrznych klasy roztoczy.

Przyktad I. Do 100 g 2,4-dwuchloroaniliny i
68 g N-metylopirolidonu-2 w 500 ml toluenu wkra-
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pla sie w temperaturze 20°C 104 g tlenochlorku
fosforu, nastepnie ogrzewa powoli do wrzenia i{
utrzymuje w tej temperaturze pod chlodnicg zwrot-
ng w ciagu 3—4 godzin do zakonczenia wydziela-
nia si¢ chlorowodoru. Po ochlodzeniu wsad, z kt6-
rego wydziela si¢ dolna warstwa oleju, wylewa sie
do lodowatej wody i nadmiaru lugu sodowego.
Warstwe toluenowsg oddziela sig, osusza nad wegla-
nem potasu i poddaje destylacji frakcjonowanej,
otrzymujac 139 czeSci wagowych bezbarwnego
zwigzku o wzorze 4 w postaci zestalajacego sie
oleju o temperaturze wrzenia 138—143°C (0,4 mm
Hg i o temperaturze topnienia 46—47°C) Toksycz-
noé¢ dla -myszy przy podawaniu per 0s Wynosi
5000 mg/kg, podskérnie 1000 mg’kg.

Przyktad II. 60 g 24-dwuchloroaniliny i 51
g N-allilopirolidonu-2 rozpuszcza sie w 300 g to-

- luenu i wkrapla 53 g tlenochlorku fosforu, po czym

rnieszanine reakcyjng ogrzewa do wrzenia pod
chtodnicg zwrotng do zakonczenia wydzielania sie
chlorowodoru (3—4 godziny). Ochtodzony wsad wy-
lewa sie do lodowatej wody i nadmiaru lugu so-
dowego, warstwe toluenowsa osusza sie nad wegla-
nem potasu i poddaje destylacji frakcjonowane;.
Otrzymuje sie 82 czeSci wagowe zwigzku o wzorze
5 w postaci oleju wrzgcego w temperaturze 160—
164°C (0,8 mm Hg). Toksycznosé dla myszy przy
podawaniu per os wynosi 500 mg/kg, przy poda-
waniu podskérnym 500 mg/kg.

ZastnzezZenie patentowe

Spos6b wytwarzania nowych 2-fenyloiminopiroli-

- dyn o wzorze 1, w ktérym R oznacza atom chlorow-

ca lub rodnik alkilowy o 1—6 atomach wegla, R’
oznacza rodnik alkilowy, alkenylowy lub cykloal-
kilowy, R” oznacza atom wodoru lub rodnik alki-
lowy, a n oznacza liczbe 2, 3 lub 4, znamienny tym,
ze aniliny o wzorze 2, w ktérym R i n majg wyzej
podane znaczenie, kondensuje sie z pirolidonami o
wzorze 3, w ktéorym R’ i R” maja wyzej podane
znaczenie, w obecno$ci §rodka odszczepiajgcego wo-
de, po czym produkt kondensacji wydziela sie w
postaci soli chlorowcowodorowych lub w postaci
wolnej i ewentualnie nastepnie przeprowadza w
dowolne sole.
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