3,3-Diphenyl-3-cyanpropylisocyanat-(1), 3,3-Diphenyl-3-cyan-
1-methylpropylisoeyanat-(1) und deren Umwandlungsprodukte

IT. Mitteilung: 3,3-Diphenyl-2-iminopyrrolidine und 3,3-Di-
phenylpyrrolidone-(2)

Von
H. Bretschneider, H. Deutscher, W. Klétzer und M. Sander *

Aus dem Institut fiir Organische und Pharmazeutische Chemie der Universitat
Innsbruck

( Eingegangen am 7. Mdrz 1958)

Die in der vorigen Mitteilung! beschriebenen beiden 3,3-
Diphenyl-3-cyanpropylisocyanate wurden direkt oder iiber das
entsprechende- Methylurethan bzw. Formylaminoderivat in die
3,3-Diphenyliminopyrrolidine (V, Va) durch saure oder alkalische
Hydrolyse tibergefiihrt. Die Konstitution des Iminopyrrolidins
(V) wurde durch aufeinanderfolgende N-Methylierung, N-Acety-
lierung und Hydrolyse zu dem bekannten 3,3-Diphenyl-1,5-di-
methylpyrrolidon (IX) sichergestellt. Die direkt — ohne vorher-
gehende Methylierung und Acetylierung — nicht verseifbaren
Iminopyrrolidine konnten auch durch saure Hydrolyse der nicht
definierten Acetylierungsprodukte in die Pyrrolidone (X, Xa)
verwandelt werden. Von den Pyrrolidonen wurden einige N-Dial-
kylaminoalkylderivate und deren Quartdrverbindungen dar-
gestellt.

Wie in der I. Mitt.1 beschrieben, kénnen die beiden Nitrilsiuren (I
und (ITa) durch Curtiusabbau der Azide (IT) bzw. (ITa) in sehr guter Aus-
beute in die beiden Isocyanate (I1T) und (IIla) verwandelt werden.

Durch Alkali- oder S#urebehandlung wird das 3,3-Diphenyl-3-cyan-
1-methylpropylisocyanat (III) in guter Ausbeute in eine basische Ver-
bindung vom Schmp. 153°—154° iibergefithrt, welcher die Konstitution
eines 3,3-Diphenyl-5-methyl-2-iminopyrroliding (V) zukommen muB.
(Vers. 1, 2). Dieses cyclische Amidin kann auch kiirzer aus der Vorstufe

* Namen in alphabetischer Reihenfolge; vgl. auch Dissert. H. Deutscher,

Innsbruck 1953; M. Sander, Dissertation Innsbruck 1952.
1 T. Mitteilung: Mh. Chem. 88, 288 (1958).
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des Isocyanates, dem entsprechenden Carbonsdureazid (II) durch Eis-
essig/Salzsdure (Vers. 3) oder in besonders reiner Form aus dem Folge-
produkt des Nitrilisocyanates, dem Formylaminonitril (IV) durch Be-
handlung mit alkohol. Kalilauge erhalten werden (Vers. 4).

Auf dieselbe Art wurde auch das niedrigere homologe 3,3-Diphenyl-
2-iminopyrrolidin (Va) aus dem entsprechenden Isocyanat (IITa) er-
halten (Vers. 7).

Das oben genannte 3,3-Diphenyl-5-methyl-2-iminopyrrolidin (V) wurde
auBer auf den vorstehend gezeigten Wegen noch beim Hofmannschen
Abbau des 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methylpropancarbonsiureamids?® (VI)
direkt (Vers. 5) oder durch saure Hydrolyse des entsprechenden gut
zugénglichen Methylurethans® (VII) (Vers. 6) gewonnen.

Reaktionen der Diphenyliminopyrrolidine

In die Klasse der Diphenyliminopyrrolidine gelangten auf ganz anderen
Wegen Cymerman und Gilbert? sowie Wilson3. Die erstgenannten Autoren
erhielten in miBiger Ausbeute aus dem 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methyl-
N.N-dimethylpropylamin und Ammoniumbenzolsulfonat bei 260° eine bei
149—152° schmelzende basische Verbindung, welcher sie die Formel eines
3,3-Diphenyl-5-methyliminopyrroliding zuteilten und die mit der oben be-
schriebenen Verbindung (V) identisch sein mulf.

Wilson® erhielt durch Salzsdurebydrolyse des 3,3-Diphenyl-3-cyan-
1-methyl-(N,N-methylbenzyl)-propylamins das N-Methylhomologe des
oben erwihnten Iminopyrrolidins, némlich das 3,3-Diphenyl-1,5-dimethyl-
iminopyrrolidin-(2).. Daraus wurde von Wilson mit Essigsdureanhydrid
das 3,3-Diphenyl-1,5-dimethyl-acetiminopyrrolidin-(2) erhalten, dessen
cyclische Konstitution durech die noch vorhandenen basischen Eigen-
schaften bewiesen wird. Die gleiche Verbindung (VIII) wurde von uns
durch aufeinanderfolgende Methylierung und Acetylierung des Imino-
pyrrolidins (V) erhalten (Vers. 8). Die in der N-Methylreihe sehr leicht
durchfiihrbare Hydrolyse der Iminogruppe (durch Natriumnitrit/Salz-
sdure? bzw. der Acetyliminogruppe in (VIII) mit Salzsiure) fithrte Wilson
bzw. uns zum 3,3-Diphenyl-1,5-dimethyl-pyrrolidon-(2) (IX). Dieselbe
Verbindung wurde auf ganz anderem Wege nach Waltorn® von uns darge-
stellt und durch Mischprobe identifiziert. Eine weitere, unabhéngige Dar-
stellungsmethode fiir (IX) ist in einer kiirzlich erschienenen Arbeit be-
schrieben®.

2 J. Cymerman und W. S. Gilbert, J. Chem. Soc. [London] 1952, 3526.

8 W. Wilson, J. Chem. Soc. [London] 1952, 3524.

t F. E. King, K. G. Latham und M. W. Partridge, J. Chem. Soc. [Lon-
don], 1952, 4268.

5 E. Walton, P. Ofner und R. H. Thorp, J. Chem. Soc. [London] 1949, 648.

¢ P. N. Craig, B. S. Rump jr., J. Org. Chem. 22, 510 (1957).
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An Reaktionen, welche die auffallende Stabilitét der nicht am Ring-
stickstoft substituierten Iminopyrrolidine zeigen und damit weiter Stiit-
zen fiir die Annahme einer cyclischen Struktur derselben vorstellen, seien
folgende an (V) durchgefithrte Reaktionen erwahnt:

1. Nach Van Slyke konnte keine freie primére Aminogruppe nachge-
wiesen werden. (Amidine reagieren nicht mit HNOg, sondern geben Nitrite.)

2. Grignardreagens bleibt ohne Einwirkung (keine offenkettige Struk-
tur mit freier Nitrilgruppe).

3. Mit Formaldehyd/Ameisensdure erfolgt keine Methylierung.

4. Die Verbindung ist bei 20stdg. Erhitzen mit rauchender Salzséure
auf 150° sowie bei 6stdg. RickfluBerhitzen mit 309, iger alkohol. Kali-
lauge vollig bestéindig.

5. Versuche, die Hydrolyse zu den Pyrrolidonen auf anderen Wegen
zu erreichen, blieben ohne Frfolg. Erhitzen mit Raney-Nickel” ergab das
Ausgangsmaterial zuriick und Behandlung mit salpetriger Siure* rief
vollige Verbarzung hervor.

6. Auf Grund des I.R. Spektrums® ist fir (V) die Struktur eines
Aminopyrrolenins (vgl. Formelverzeichnis) anzunehmen. Beziiglich Ver-
suchen zu einem &hnlichen Tautomerieproblem vgl. Buckley und Elliott’.

3,3-Diphenylpyrrolidone-(2)

Nach den im vorigen Abschnitt geschilderten negativen Versuchen,
den Ubergang der nicht am Ringstickstoff substitutierten Diphenyl-
iminopyrrolidine (V, Va) zu den Diphenylpyrrolidonen (X, Xa) zu er-.
zwingen, gelang dieser schlieBlich auf einem Umweg. Die Iminopyrrolidine
(V) und (Va) wurden mit Essigsdureanhydrid gekocht und das Rohpro-
dukt dieser Einwirkung mit einem Salzséiure/n-Propanolgemisch hydroly-
siert. Auf diese Weise konnten ca. 209, bzw. 309, an Pyrrolidonen
(X, Xa) erhalten werden, wiahrend aus den Mutterlaugen die unverinder-
ten Iminopyrrolidine (V, Va) in entsprechender Ausbeute zuriickerhalten
wurden (Vers. 9, 10). Das Pyrrolidon (X, Schmyp. 163°) wurde kiirzlich
auf anderem Wege dargestellt (Schmp. 163°)8, ‘

Dialkylaminoderivate der 3,3-Diphenylpyrrolidone
und deren Quartdrisierungsprodukte

Diese Reaktionsfolge wurde in iiblicher Weise durch Umsatz der Pyrro-
lidone (X, X'a) mit Natriumamid und Reaktion der Natriumverbindungen
mit B-Chloréthyldialkylaminen zu den N-Dialkylaminodthylpyrrolidonen

7 G. D. Buckley und T. J. Elliots, J. Chem. Soc. [London] 1947, 1508.

8 Wir danken den Herren F. W. Holly, N. R. Trenner und R. W. Walker
(Merck Sharp & Dohme, Rahway [N.J.] USA) fur die Aufnahme und Dis-
kussion des Spektrums.

20*
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(XTI, XII, XTI1 und XTa, XITa, XIITa) (Vers. 11} vorgenommen. Fer-
ner wurden von den erhaltenen Dialkylaminodthylpyrrolidonen die quar-
téiren Methobromide /(XIV, XV, XIVa) dargestellt (Vers. 12).

Formeliibersicht
Z

(CeH,),C - CH, - CH - COOH

l

C=N
R -COOH (I) Z=CH,
/ \ (Ia) Z=H
¥ N
(VI) R CONH, R - CON, (IL), (Ia)
\\ [ /
R - NCO (I11), (II1a)
y
v N
(VII) R-NH-COOCH, R-NH:CHO (IV)
\\x ¥
(CeH;),0—CH,
’ NCH - Z (V) Z=CH,
v (Va) Z=H
H,N—C—N
¥
(CeH;),C—CH, (CeH;),C—CH,
~ SCH-CH, — | SCH - CH,
CH,-C-N=C—N—CH, 0—=C—XN—CH,
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0
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V) (Va)
v ¢
(CeH;),C—CH, (C,H,),C—CH,
>CH-CH3 ' >CH2
0=C—NH (X) 0=C—-NH (Xa)
v
(CGH5)2C*CH2 (06H5)2C_—CH2
>CH-OH3 R NoH,
O:C—N~CH2-CH2-N< O:C—N-CHz-CHZ-N<R
R, 1
(XI) R, R,=CH, (XIa) R, R,=CH,
(XII) R, R,=C,H, (XITa) R, R,=C,H,
(XIIT) R+R,=CH,, (XIlla) R+R,=C;H,,
|
! ;
(CeH,),C—CH, (CGH5)20A6{12
SCH-CH, g CH, . CH,
0=C—N-CH,- CH, - N<R1 0=C-—N-CH, " CH, - N<833
R, 3
(XIV) R, Ry, R,=CH, (XIVa)

(XV) R=CH,, R,+R,=CH,,

Experimenteller Teil ?

Versuch 1: Sdurehydrolyse von (III) zu (V)

3 g 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methylpropylisocyanat (III) werden por-
tionsweise in 12 cem einer 50%igen Losung von HBr in Kisessig bei Zimmer-
temperatur eingetragen, dann langsam im Wasserbad (ca. 60—70°) erwirmt
und dort 10 Min. belassen. Nun wird mit 100 ccm Wasser verdiinnt und die
sich trilbende Lésung dreimal mit Ather ausgeschiittelt. Die klare wiBrige
Lésung wird mit 409%,iger NaOH alkalisiert und dreimal ausgeithert, der
Extrakt titber KoCO3 getrocknet und der Ather abdestilliert. Man erhilt
s0 2,15 g (789, d. Th.) 3,3-Diphenyl-5-methyl-2-iminopyrrolidin (V), Schmp.
149—153°. Beziiglich Reindarstellung und Analyse der Base vgl. Versuch 4.
Das auf iibliche Weise erhaltene Hydrochlorid von (V) schmilzt, umgeldst
aus Aceton, bei 207—208° (Umwandlung bei 150°) und ist leicht wasserléslich.
C17HisN2 - HCL - 2 HoO (304,80). Ber. C 63,23, H 7,18, N 8,68, Cl 11,00

Gef. C 63,33, H 6,76, N 8,51, Cl11,02

® Die Schmelzpunkte wurden im Mikroschmelzpunktapparat nach
Kofler ausgefiihrt.
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Versuch 2: Alkalische Hydrolyse von (IIT) zu (V)

8 g 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methylpropylisocyanat (IIT) werden mit 40 cem
20%iger methanol. KOH 30 Min. unter RiickfluB gekocht. Dabei scheidet
sich ein kristalliner Niederschlag ab. Der Ansatz wird nun mit starker Salz-
séure in der Kilte angesduert und mit Wasser (ca. 400 cem) verdiinnt. Dann
wird zweimal ausgeithert. Die Atherphase hinterldBt 0,43 g nicht identifi-
zierte Neutralteile. Die saure wélirige Losung wird nun mit starker Lauge
alkalisiert und dreimal ausgedthert. Nach Trocknen iiber K2CO3z und an-
schlieBender Destillation des Athers fiel das 3,3-Diphenyl-5-methyl-2-imino-
pyrrolidin (V) als weiBe kristalline Masse an (5,8 g, 78%, d. Th., Schmp. 150
*—154°). Die Verbindung ist identisch mit der im Versuch 1 erhaltenen.

Versuch 3: Darstellung von (V) aus dem Saureazid (II)

10 g 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methylpropancarbonsidure (I) werden, wie in
der I. Mitt. beschrieben?, in das S#ureazid (II) uibergefithrt. Das Séureazid
wird unter Riihren in 50 cem einer kalt gesdttigten Lésung von HCl-Gas in
Eisessig bei 0° eingetragen. Der Ansatz wird langsam erwirmt und dann
2 Stdn. am siedenden Wasserbad erhitzt. Nach dieser Zeit werden ca. 40 ccm
Eisessig im Vak. abdestilliert und der Riickstand in 400 cem 0,5 n Salzsdure
geldést. Die durch Filtrieren mit Tierkohle erhaltene klare Losung wird al-
kalisiert, wobei das 3,3-Diphenyl-5-methyl-2-iminopyrrolidin (V) erst 6lig,
bald aber kristallisierend ausfillt (6,9 g = 77% d. Th., Schmp. 150—153°).

Versuch 4: Darstellung von (V) aus (VI)

4 g 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methyl-N-formylpropylamin (IV) werden zu-
sammen mit 8 ccm Alkohol, 2cem 309%iger methanol. KOH und 1cecm
Wasser 2 Stdn. riickfluBerhitzt. Nach dieser Zeit wird der Ansatz in 200 ccm
Wasser, enthaltend 5 cecm konz. Salzsiiure, gegossen und die entstehende
Lésung mit der Tierkohle filtriert. Nach Alkalisieren der Losung erhélt man
3,53 g (979% d. Th.) Iminopyrrolidin (V), vom Schmp. 1563—154°. Zur Analyse
wurde aus verd. Alkohol umgeldst.

C17H1sN2 (250,33). Ber. C 81,56, H 7,25, N 11,19
Gef. C 81,40, H 7,35, N 11,29

Versuch §: Bildung von (V) aus (VI) durch Hofmann-Abbau

5,25 g 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methylpropancarbonséureamid! werden in
eine kalte Auflésung von 1,1 ccm Brom in verd. NaOH (4,5 g NaOH und
35 cem Wasser) eingetragen, wobel die Verbindung langsam in Lésung geht.
Darauf wird 10 Min. auf 80° erhitzt, wobei sich ein oliges Reaktionsprodukt
abscheidet, welches nach seiner Isolierung mit 150 ccm 109%iger HCl extra-
hiert wird. Der Salzsdureextrakt wird alkalisiert, mit Ather extrahiert und
der Ather verdampft. Es hinterbleiben 1,7 g rohes (V) welches nach Um-
16sen aus Alkohol bei 153—154° schmilzt und mit dem in vorhergehenden
Versuchen erhaltenem 3,3-Diphenyl-5-methyl-2-iminopyrrolidin identisch ist.

Versuch 6: Darstellung von (V) aus (VII)

1,25 g 3,3-Diphenyl-3-cyan-1-methyl-N-carbomethoxypropylamin (VII)?
werden mit 50 cem konz. Salzsiure 90 Min. rickfluferhitzt, wobei Losung
eintritt. Nach dem Abkiihlen und Verdiinnen mit Wasser wird mit Tierkohle
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filtriert und das Filtrat alkalisiert. Man erhélt so 0,78 g (V, Schmp. 153—
154°, 739%, d. Th.), welches durch Mischprobe identifiziert wird.

Versuch 7: Darstellung von (Va) aus (IIla)

1,7 g des rohen oligen 3,3-Diphenyl-3-cyan-propylisocyanats (Va) (vgl.
I. Mitt.t, Vers. 6) werden mit 10 cem 209%iger methanol. KOH 40 Min. am
Wasserbad erhitzt, wobei nach voriibergehender Lésung bald dichte Kuri-
stallisation eintritt. Nach der angegebenen Zeit wird der Ansatz mit 50 ccm
Wasser verdunnt und filtriert. Man erhdlt so 1,1 g (709% d. Th.) rohes 3,3-
Diphenyl-2-iminopyrrolidin (Va). Aus Methylalkohol umgelost, schmilzt die
Verbindung bei 211°.

Ci1eH16N2 (236,31). Ber. C 81,32, H 6,83, N 11,86
Gef. © 81,21, H6,77, N 11,82

Die Verbindung (Va) ist unlésl. in Wasser, 16sl. in Alkohol, Ather und
verd. Salzsdure.

Versuch 8: Darstellung von (VIII) aus (V) und Umwandlung von (VIII)
in (IX)

0,5 g 3,3-Diphenyl-5-methyl-2-iminopyrrolidin (V) werden in 2,5 ccm
absol. Benzol geldst und zusammen mit 0,26 ccm Methyljodid 1 Stde. riick-
fluberhitzt (Schichtenbildung). Die tbliche Aufarbeitung auf basische Re-
aktionsprodukte ergibt 0,5 g gelbliches Ol.

Die Base (0,56 g) wird in 3 cem Pyridin gelost, mit 0,5 ccm Essigsdure-
anhydrid versetzt und 1 Stde. amn Wasserbad erwirmt. Nach dem Abdampfen
des Losungsmittels im Vak. wird der Rickstand in 50 cem n-Salzsdure ge-
lést. Nach dem Awuséthern der unléslichen Anteile wird die saure Losung
alkalisiert und erneut ausgedthert. Die getrocknete Atherlésung hinterlaBt
0,51 g eines basischen Oles, welches im Kugelrohr destilliert wird (Kp.o,1
120—130°). Das Destillat (0,5 g) wird in warmem Petroldther gelost. Beim
Abkihlen kristallisiert das 3,3-Diphenyl-1,5-dimethyl-N-acetyliminopyrroli-
din-2 (VIII)® aus; Schmp. 127—128,5°.

Das auf iibliche Weise hergestellte Hydrochlorid schroilzt bei 165°.

Die salzsaure Lésung von (VILI) gibt beim Erhitzen eine kristalline Ver-
bindung (IX, Schmp. 122°), welche mit einem 3,3-Diphenyl-1,5-dimethyl-
pyrrolidon-2 anderer Herkunft® identisch befunden wurde (Mischprobe).

Versuch 9: Hydrolyse von (V) zu (X)

30 g 3,3-Diphenyl-5-methyliminopyrrolidin (V) werden mit 55 cem Essig-
séureanhydrid 2 Stdn. am RiickfluB erhitzt.

Es bildet sich bald eine homogene, stark dunkel gefiarbte Lisung. Das iiber-
schiissige Essigsdureanhydrid wird im siedenden Wasserbad im Vak. entfernt,
der erhaltene Eindampfrest in 30 cem n-Propanol als Loésungsvermittler
geldst, mit 120 cem konz. HCI versetzt und nun weitere 16 Stdn. unter Riick-
flul im Sieden erhalten.

Das Reaktionsgemisch wird in 1500 ccn Wasser eingetragen. Die als
braunliches Ol ausfallenden nicht basischen Anteile kristallisieren beim Stehen
iiber Nacht. Sie werden isoliert, mit reichlich Wasser neutral gewaschen und
aus 50 ccm Methanol unter Zusatz von Aktivkohle umkristallisiert. Man
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erhdlt so 5,17 g (17,29% d. Th.) 3,3-Diphenyl-5-methylpyrrolidon (X). Zur
Analyse wird aus Alkohol umgeldst; Schmp. 164°.

C17H17;NO (251,31) Ber. C 81,24, H 6,82, N 5,57
Gef. C 81,09, H 6,80, N 5,76

Beim Alkalisieren der sauren wilrigen Phase fallt die Hauptmenge der
eingesetzten Ausgangsbase erst olig, aber rasch kristallisierend aus. Nach
Absaugen und Trocknen im Vak. werden so 19,63 g (65,59, der eingesetzten
Menge) vom Schmp. 149—152° regeneriert.

Versuch 10: Hydrolyse von (Va) zu (Xa)

In gleicher Weise wie im Versuch 9 angegeben, werden 20 g 3,3-Diphenyl-
2-iminopyrrolidin  (Va) behandelt. Die auf Wasser gegossene salzsaure
Hydrolysenlésung scheidet erst 6lig, bald aber kristallisierend, 3,3-Diphenyl-
pyrrolidon-(2) aus. Durch Umlésen aus n-Propanol erhdlt man 6,3 g (Xa,
319, d. Th.). Zur Analyse wird nochmals aus Alkohol umgeldést (Schmp.
215—215,5°).

Ci1sH15NO (237,29) Ber. C 80,98, H 6,37, N 5,90
Gef. C 80,95, H 6,38, N 5,85

Beim Alkalisieren der sauren wéfrigen Phase féllt die Ausgangsverbin-
dung (Va) kristallin aus (9,7 g = 489, d. Th., Schmp. 210°).

Versuch 11: Allgemeine Vorschrift zur Herstellung von N-Dialkylamino-
alkylpyrrolidonen

Das Diphenylpyrrolidon wird in der 5fachen Menge Toluol suspendiert,
mit 1 Mol gepulvertem Natriumamid versetzt und bis zum Aufhoéren der
Ammoniakentwicklung zam Sieden erhitzt. Dann wird in der Kalte (1,1 Mol)
B-Dialkylaminodthylchlorid zugesetzt und wieder 5—7 Stdn. am Rickflul
erhitzt. Nach dieser Zeit wird das mit Ather verdiinnte Reaktionsgemisch
mit iiberschiissiger n-Salzsiure extrahiert, die salzsauren Extrakte mit Ather
ausgeschiittelt, mit Tierkohle filtriert und alkalisiert. Die ausgeschiedenen
Basen werden in Ather gesammelt und die Atherldsung nach dem Trocknen
verdampft. Der jeweils erhaltene 6lige Riickstand stellt das freie N-Dialkyl-
aminodthylpyrrolidon vor.

Die Hydrochloride werden auf tibliche Weise durch Ldsen der freien Base
in wenig Methanol und Versetzen mit Ather/HCl und Ather hergestellt
(vgl. Tabelle 1).

Versuch 12: Quartirisierung von N-Dialkylaminoéathylpyrrolidonen

Die aus der wiBirigen Losung des Hydrochlorids in Freiheit gesetzte Base
wird in Ather aufgenommen, der Ather getrocknet und verdampft. Der
Eindampfrest wird in der 10fachen Menge trockenem Azeton geldst, in
einen Glasautoklaven gefillt und auf —10° gekthlt. Darauf wird iiber-
schiissiges gekithltes Methylbromid (ca. 2 Mol) zugesetzt, der Autoklav
verschlossen und 3!/, Stdn. auf 80° im Wasserbad erhitzt (Kristallabschei-
dung). Nach dieser Zeit wird abgekiihlt und die Kristallabscheidung® durch
Zugabe von absol. Ather vermehrt. Das erhaltene Rohsalz wird aus Alkohol/
Ather umgefillt (vgl. Tabelle 2).
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Tabelle 1. N-Dialkylaminodthylpyrrolidone und Piperidinoathyl-

analoga
(C4H,),C—CH,
NCH %
0=C—N-CH,-CH,—R -HCI
Z R Schmp. °C | Ausbeute %* Analyse
|
CH, | N(CH,), ' 202—205 72 C,,H,,CIN,0O (358,9)
Ber. N 7,81
Gef. N 7,80
CH, | N(C,H,), | 144—146 80 C,sH,,CIN;O (386,95)

Ber. N 7,24, Cl 9,16
Gef. N 7,39, C1 9,24
CH, | NCH,** | 217—222 71 €5, H,,CIN,O (398,96)
Ber. N 7,02, C1 8,89
Gef. N 7,10, Cl 8,81
H N(CH,), | 245—247 73 CaoH,:CIN,O (344,87)
Ber. N 8,12, Cl 10,28
Gef. N 8,27, Cl 10,36
H N(C,Hy), | 173—175 75 C,H,,CIN,O (372,93)
Ber. N 7,51, C1 9,51
Gef. N 7,56, Cl 9,63
H ‘ NCH,, 229225 71 (. H,,CIN,O (384,94)
Ber. N 7,28, Cl 9,21
| Gef. N 7,37, C1 9,21

* Die Ausbeuten beziehen sich auf das aus dem Diphenylpyrrolidon erhaltene
rohe, kristalline Hydrochlorid des N-Dialkylaminoithyldiphenylpyrrolidons.

** Darstellung von Piperidinoéthylchlorid: C. Vassiliades, Bull. Soc. chim.
France [5] 4, 1131 (1937), I. G. Farbenind. A. G., Chem. Zbl. 1936, II, 4255
(Franzds. Pat. 802.416).

Tabelle 2. Quartdrisierungsprodukte
(CeHs)zc—C{]:z
/CH—Z L
O0—=C—N-CH,- CH,—RBr

Z R ‘ Schmp. °C Ausbeute % Analyse
- ‘ -
CH, | N(CH,), 131—136 86 ; C,,H,,BrN,0 (417,38)
' ' Ber. N 6,71
L ‘ Gef. N 6,65
CH, NCH,, | 175177 86 Co H, BrN,O (457,44)
éH Ber. N 6,13
P Gef. N 6,24
H N(CH,), 198—199 98 . 0, H,,BrN,0O (403,36)
i Ber. N 6,95
| Gef. N 6,98




