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~ber die Synthese 
yon substituierten 2-Amino-l-pyrrolinen, 1. Mitt. 

Von 

W.  Kl~tzer ,  R.  F r a n z m a i r  und  H. Bretschneider* 
Aus dem Ins t i tu t  ffir Org~nische und Pharmazeutische Chemic 

der Universi ts  Innsbruck 

(Eingegangen am 17. M~trz 1970) 

Es werden 3 Methoden zur Herstellung yon verschiedenen 
substi tuierten 2-Amino- 1-pyrrolinen besehrieben: 

A. Cyclisierung yon 2,2-substituierten 4-Brombutyro- 
nitri len mi t  Ammoniak zu 3,3-substituierten 2-Amino-1- 
pyrrolinen. 

B. Redukt i0n yon 2-Aminopyrrolin-5-onen (bzw. 2-Imino- 
succinimiden) mi t  LiAltt4 speziell zu 3,3,4-substituierten 
2-Aminopyrrolinen. 

C. Chlorierung eines 4,4-substituierten Pyrrolidons mit  POCla 
und naehfolgende Umsetzung mit  NH3 zum 4,4-substituierten 
2-Amino- 1-pyrrolin. 

Synthesis o] Substituted 2-Amino-l-pyrrolines, I .  

Three methods for the synthesis of various subst i tuted 2- 
amino - 1-pyrrolines are described: 

A. Cyclization of 2.2-disubstituted 4-bromobutyronitr i les 
with ammonia to yield 3.3-disubstituted 2-amino-l-pyrrolines.  

B. Reduction of 2-aminopyrrolin-5-ones or 2-iminosuccin- 
imides with LiA]I-[4, a route leading especially to 3.3.4-sub- 
s t i tu ted 2-aminopyrrolines.  

C. Chlorination of 4.4-disubstituted pyrrolidones with 
POCls followed by  t rea tment  with NH8 gives 4.4-disub- 
s t i tu ted 2 -amino - 1-pyrrolines. 

Die Synthese  yon  3 ,3 -Dipheny l -2 -amino- l -pyr ro l inen  aus  3,3-Di- 
pheny l -3 -cyanpropanea rbons~uren  dureh  Curtiusabbau und  ansehlie- 
l~ende Cyclisierung ist  vor  einiger Zei t  beschr ieben worden 1. I n  der  vor-  
l iegenden und  in folgenden Mi t te i lungen  ber ich ten  wir  fiber wei tere  
Methoden  zur  Hers te l lung  dieser Verbindungsklasse  und  fiber ihr  Ver- 
ha l t en  gegenfiber Aeyl ierungs- ,  Carbamoy]ierungs-  und  Carbamidinie-  
rungsreagent ien .  

* Herrn  Dr. O. Islet  zum 60. Geburts tag in Verehrung gewidmet. 
1 H.  Bretschneider, H.  Deutseher, M.  Sander und W. KlStzer, Mh. Chem. 

89, 288, 303 (1958). 
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A. C y c l i s i e r u n g  y o n  4 - B r o m b u t y r o n i t r i l e n  (A) m i t  NH3 

Die berei ts  besehriebene Me~hode 2-4 wurde  um die in Tab.  i ange- 
gebenen Beispiele erweiter t ,  wobei  sich zeigte, da$ nur  6)-Bromnitr i le  
mi t  I ~ " =  H re la t iv  gute  Ausbeu ten  an  A m i n o p y r r o h n e n  neben d e r  
]3ildung yon  unvermeid l iehen  olefinischen P r o d u k t e n  ergaben.  Mit  
R" = CH8 i iberwog die El imin ierung  yon  HBr .  Aueh  I t a logensubs t i tu -  
t ion  am a romat i schen  K e r n  scheint  verst/~rkte Olefinbfldung zu ver-  
ursaehen.  

R' R" R' , , 
R_ IC_CH2_CH Br NH3. R 

C_=N N2N R" 

Tabelle i 

1% 1%' I%" Sehmp. XI~I-I* XC=N* Lit. Vers. 
~IIS~. 

bez. 
auf A 

C6H5 C6It5 H 211 ~ 2,90 6,05 1, 5 1 

C6H5 C6H5 CH8 153--154 ~ 2,95 6,05 1, 4 2 

1-Cyelo- H 179--180 ~ 2,90 6,01 3 C6H5 hexenyl 

C6H5 p -CIC6I-I4 H 143 145 ~ 2,95 6,08 4 

C6I-I5 p-CHsC6I-I4 H 161-2163 ~ 2,96 6,03 5 

p- CHaC6I-I4 13 -CH3C6~I4 H 194 ~ 2,89 6,08 6 

* in KBr.  

B. R e d u k t i o n  y o n  5 - A m i n o p y r r o l i n - 2 - o n e n  (bzw.  2 - I m i n o -  
s u e e i n i m i d e n )  r n i t  L iAl t t4  z u  2 - A m i n o p y r r o l i n e n  

Dureh  U m w a n d l u n g  yon  3-Cyan-3,3-diphenylpropions/ turees tern  6 
in  die en tspreehenden  Amide  (Ta, 8a ,  9a)  und  deren alkal ische Cyelisie- 

2 1). H .  Duprd,  J .  Elks ,  B .  A .  Hems,  K .  N .  Speyer  u n d  tL  M .  Evans ,  
g. Chem. Soo. [London] 1949, 505. 

a .F. E ,  K ing ,  K .  G. La tham u n d  H.  M .  Partridge, J.  Chem. Soc. [London] 
1952, 4268. 

4 M .  W.  Gittos und W. Wilson,  J.  Chem. Soc. [London] 1962, 877. 
5 ])as 313-Diphenyl-2-amirlo-l-pyrrolin wurde aneh naeh dem kfirzlieh 

bekanntgegebenen Verfahrea der Redukt ion yon Suceindinifrilen mit  
LiA1E4 erhalten: H.  U. S ievek ing  u n d  H..Li~ttke,  Angew. Chem. 81, 431; 
[Interr~at. Ed, 8, 457] (1969). 

6 .F. Salmon-JLegagneur und C. ~Vevezt, Bull. Soc. chim. France 1959, 
1958; C. r. hebdomad. $6. Aead. Sci. 250, 4006 (1960). 
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rung 7 erhie]t man nach Schema 1 2-Iminosuccinimide (7b, 8b, 9b). Die 
Reduktion derselben mi t  LiA1H4 in N-Methylmorpholin stellt ein Ver- 
fahren dar, durch welches speziell 4-alkylsubstituierte 3,3-Diphenyl- 
2-~min0-pyrroline zuggnglich :sind. 

R "r 
I I 

0_C_C_CONH 2 oH-~ 
I " R  .... 
C=N 

7 a ,  8a, 9a  

0 R" 0 R ll~ 0 R Ill 

H 

7 b ,  8b, 9b 7, 8, 9 

7 a ,  7 b ,  7: 1~ "" = H,  tZ .... = CH3 
8 a ,  8 b ,  8: 1 ~ ' "  : R . . . .  = CH~ 
9a, 9b, 9: :R"" = H, R .... = n - C a l l  9 

Nach dieser Reaktionsfo!ge wurden die in Tab. 2 angegcbenen 
2-Amino- 1-pyrroline dargestellt. 

T a b e l l e  2 

* in KBr 

Schmp. X C:N* X ~H* Vers. 

7 172--174 ~ 6,05 2,92 7 
8 170--172 ~ 6,04 2,98 8 
9 155--157 ~ 6,05 2,91 9, 10 

C. C h l o r i e r u n g  

I m  Anhang sei noch die Synthese des 4-Isopropyl-4-phenyl-2-amino- 
1-pyrrolins (1O) erwghnt, das, yore entsprechenden Pyrro]idon 12 aus- 
gehend, durch Behandlung eines nicht isolierten Imidchlorids mit  fliiss. 
NH3 zugi~nglich ist (Schema 2, Vers. 11). Versuche, diese Reaktion au~ 
3,3-Diphenyl-2-pyrrolidone 1 zu fibertragen, waren erfolglos. 

CH3 ~ CH3 O 

b) NH 3 
CH 3 \IN,~0 CH? \N//'-NH2 

H 
10 

Experimenteller Tefl 
Versuch 1 

20 g 2,2-Diphenyl-4-brombutyronitril 2 werden rait 100ml flflss. NHa 
versetzt trod im Autoklaven 14 Std~. bei 20 ~ und dann 6 Stdn. bei 95--100 ~ 

: Vgl. J. Le Ludeo, D. Danion und R. Carrie, Bull. Soc. chim. France 
1966, 3895. 
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gehalten. Nach Verdunsten des NH3 wird der feste l~fickstand mit  800 ml 
0,5n-HC1 erwarmt, wobei (bis auf 51ige Anteile) alles in LSsung geht, Nach 
2maligem Ausschfitteln mit  Benzol wird die wa~r. Phase alkalisiert, wobei 
9,7g 2-Amino-3,3-diphenyl-l-pyrrolin 1 (1)kris tal l is leren,  die aus verd. 
Alkohol umkristallisiert werden. IR  X C = N  6,03 ~, XNH 2,90 ~ (KBr). 

Versuch 2 

5,0 g 2,2-Diphenyl-4-brom-4-methylbutyronitril s werden mit  50 ml 
fliiss, l~H3, wie in Vers. 1 angegeben, behandelt, l~aeh Entferaung des NHa 
wird mit  Ather und 50 ml 0,5n-HC1 digeriert. Die wa2r. Phase ergibt beim 
Alkalisieren 0,4 g (i0~o d. Th.) 2-Amino-5-methyl-3,3-diphenyl-l-pyrrolin (2), 
Schmp. 153 ~ 

IR :  X C = N  6,05 ~, X NH 2,95 ~ (KBr). 
Die J~therphase hinterl~l~t 3,5 g eines ()les, welches nur  noch Spuren 

Halogen enth~lt und positive Baeyer-Reaktion auf Olefine gibt. 

Versuch 3 

80 g 1-Cyclohexenyl-phenyl-acetonitril 9 werden  in 250 ml Benzol mit  
17 g gepulv. NaNtt2 unter  Rfihren 5 Stdn. Unter Rfiekflul~ erhitzt, wobei sich 
das Na-Salz der Ausgangsverbindung abscheidet, l~ach Ktihlen auf 5--10 ~ 
werden unter  heftigem Riihren 60 ml ~_thylenbromid innerhalb einer Min. 
zugegeben (stark exotherm). Nach 2~s tdg .  Riickflul3koehen wird mit  
Wasser extrahiert und die getroeknete org. Phase zur Entfernung yon 
Benzol und  Athylenbromid im Vak. eingeengt. I)as zuriickbleibende ()1 wird 
im Hochvak. fraktionier~, wobei man 65,9 g (53 ~ d. Th.) 4-Brom-2-(1-cyclo- 
hexenyl)-2-phenyl.butyronitril,  Sdp.0.0o5 140--145 ~ n~) ~ = 1,5630, erh~It. 

47,9 g dieses Nitrils werden in 50 ml absol. Alkohol gelSst und  unter  
st~ndiger Durchmischung vorsichtig mit  50 ml floss. NHa versetzt. Der 
Ansatz wird sodann 1 Stde. bei 20 ~ und 8 Stdn. bei 100 ~  Sehfittelauto- 
klaven gesehiittelt. Naeh Entfernung yon NH3 und Alkohol wird mit  400 ml 
Wasser versetzt, mit  Eisessig angesi~uert un4 2real mit  Benzol extrahiert. 
Die Benzolphase wird 2real mit  Wasser riickgesehiittelt. Die vereinigten 
wi~Br. LSsungen ergeben beim AlkMisieren 28,4 g (750/0 d. Th,) an 2-Amino- 
3-(1-eyelohexenyl)-3-phenyl-l-pyrrolin (3), das :aus Benzol umkristallisiert 
wird (Tab. 1). 

C10H201~2. Ber. C 79,95, H 8,39, l~ 11,66. 
Gel. C 80,34, I-I 8,16, N 11,48. 

Versuch 4 

34 g p-Chlorphenyl-phenylacetonitri110 werden in 180 ml Benzol mit  6 g 
gepulv. :N'a:[~[2 90 Min. unter  Rfihren riiekflul~erhitzt. Zur abgekiihlten 
LSsung l~13t man 26,5 ml ~thylenbromid raseh zufliei~en und  erhitzt dann 
weitere 3 ~ Stdn. zum Sieden. Die Benzolphase wird mit  Wasser extrahiert, 
dann im Vak. vom L6sungsmittel und fibersehiiss. J~thylenbromid befreit. 

s N .  t~. ~aston,  J .  H.  Gardner und J .  R .  Stevens, J.  Amer. Chem. See. 69, 
2941 (1947). 

9 K .  I w a y a  und K .  YosMzla, J.  pharm. Soc. [Jap.] 71, 1454 (1951); 
Chem. Abstr. 46, 7065. 

io N .  K .  Koehetlcov und M .  I .  Petruchenlco, J .  obschtseh, khim. 28, 2252 ; 
Chem. Abstr. 53, 2150 g. G: Kess l in ,  A .  C. _Flisilc und R. Bradshaw,  Chem. 
Abstr. 64, 2026 f. U.S. Pat.  3 192 245. 
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I)as zuriickbleibende 01 (44 g) wird im Vak. frakti0niert, wobei man 24 g 
(48% d. Th.) 4-Brom-2-p-chlorphenyl-2-phenyl-butyronitril, Sdp.0,ol 152 ~ 
n~) 0 -~ t,5957, erh~lt. 

3 g dieses Bromnitrils werden mit 20 ml fliiss. NI-Ia 2 Stdu. bei 40 ~ und 
14 Stdn. bei 100 ~ iin Autoklaven gehalten. Naeh Entfernung des :NH3 wird 
der Riickstand mit  40 ml 5proz. CHaCOOI-I trod 50 ml Ather geschiittelt. 
Die Atherphase gibt 1,2 g olefinisehe Anteile, w~hrend die essigsaure LSsung 
nach Alkalisieren und  Extrahieren mit  CI-IC13 0,85 g basische Anteile ergibt, 
welche beim Anreiben mit  ~_ther kristallisieren. Man erh~lt so 0,4 g 2-Amino- 
3-p-chlorphenyL3-pheny]-l-pyrrolin (4), das aus EtOH/H20 umkristallisiert 
wird (Tab. 1). 

C16H15C1N2. Bet. C1 13,09, N 10,35. Gef. C1 13,12, Iq 10,34. 

Versuch 5 

Wie in Vers. 3 angegeben, werden 31,4g 2-Phenyl-2-p-tolyl-4-brom- 
butyronitri l  e rnit Alkohol/I~H3 (1 : i) uragesetzt. Die analoge Aufarbeitung 
ergibt 17,2 g 2-Amino-3-phenyl-3-p-tolyl-l-pyrrolin (5) (aus retd.  Alkoho]) 
(Tab. 1). 

C17H18N2. Ber. C 81,57, H 7,25, 1~ 11,19. 
Gef. C 81,76, t t  7,39, 1~ 11,19. 

Versuch 6 

22,1 g Di-p-to]ylacetonitril n werden in 150 ml Benzol mit  4,0 g gepulv. 
NaNI-I2 unter  Rfihren riiekfluBerhitzt. Much dem Erkalten werden 18 ml 
_~thylenbromid rasch zugegeben und  der Ansatz weitere 2 �89 Stdn. unter  
Rfiekflul3 erhitzt. Nach Extraktion mit  Wasser wird die org. Phase yon 
Benzol und  J~thylenbromid im Vak. befreit. Der 51ige zi~he Riiekstand wird, 
wie in Vers. 3 bzw. 5 angegeben, mit  Ammoniak/Alkohol (1 : 1) umgesetzt 
und  aufgearbeitet. 

Man erhi~lt so 8,6 g 2-Amino-3,3-di-p-tolyl-l-pyrrolin (6) (verd. EtOH) 
(Tab, 1). 

ClsH20N2. Ber. C 81~78, H 7,63, N 10,60. 
Gel. C 81,84, H 7,83, N 10,56. 

Versuch 7 

5,0 g 3-Cyan-2-methyl-3,3-diphenyl.propions~ure 6 werden mit  15 ml 
SOClu 1 Stde. am Wasserbad unter  ~fiekflul3 erhitzt, naeh dieser Zeit das 
SOC12 im Vak. abdestillier~, 30 ml Benzol zugegeben und nochma]s der 
Vakuumeindampfrest hergestellt. Der 51ige l~iickstand wird in 150 ml Benzol 
gelSst und in die LSsung unter  Kiihlen und Sehiitteln iiberschfiss. NHa ein- 
geleitet. Naeh 1 Stde. wird filtriert, der Fflterriickstand in 30 ml 90proz. 
Alkohol hei~ gelSst trod die LSsung mit 250 ml heil3em Wasser versetzt. Man 
erh~lt so 4,5 g 3-Cyan-2-methyl- 3,3-diphenyl-propions~ureamid (7 a), Schmp. 
200--202 ~ II~ X C ~ N  4,41 ~, X C = O  5,92 tz (KBr). 

C17I-I16N20. Ber. N 10,60. Gel. N 10,74. 

2,64 g dieses Amides werden mit  einer Mischung yon 40 In] Methanol und 
5 ml 16proz. NaOtt  bis zur L5stmg geschiittelt. ~ach  Fil trat ion yon einer 

11 L. W. Kendrick, B. M.  Benjamin und C. J. Collins, J. Amer. Chem. Soc. 
80, 4063 (1958). 
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geringen Trtibung werden 100 ml 5proz. Essigs~ure zugesetzt, worauf 2,45 g 
5-Amino-3-methyl-4,4-diphenyl-pyrrolin-2-on (Tb) kristallisieren. 

Schmp. 265--270 ~ (aus 50proz, EtOI-I). Die Verbindung ist in re td .  tiC1 
15slich, I1~ X NI~ 3,0 ~, ), C = O  5,82 ~, k C=~7 6,02 ~ ( K B r ) .  

C17H16N2O. Ber. C 77,25, I-I 6,10, N 10,60. 
Gef. C 77,05, I-I 6,03, N 10,68. 

13i2 g (Tb) werden in 50 ml abso]. :N-Methylmorpholin suspendiert,  auf 
50 ~ erw/~rmt und unter  l~fihren mi~ 4 g LiAlt t4 (in 10 l~ortionen)versetzt ,  
wobei  heftige exotherme ~ l%eaktion e insetz t .  Da rau f  ~ r d  21/.2. Stdn, am 
siedenden Wasserbad erhitzt,  nach dem Erkal ten mi~ 200 ml ~ Ather  iiber- 
schichtet und der LiAltt4-Uberschul3 vorsichtig zuers~ mit  Essigester, dann 
mit  Wasser zersetzt. Es wird gerade soviel Wasser zugesetzt, dal~ sich unter  
der Athersehicht ein z/ihfltissiger Brei yon anorganischen AnteileI~ bi ldet ,  
von dem dekantier t  wird. Der l%fiekstand wird noch 2mal mi t  je 50 ml Essig- 
ester nnd 2ma] mi t je 50 ml Ather  digeriert und dekantiert .  Die vereinigten 
org. LSsungelz werden 2real m i t  Wasser gewaschei~ un d dann 3mal mit  je 
30 ml n-HC1 extrahiert .  Der salzsaure Ex t r ak t  wird alkalisiert, die F~llung 
in CHCIs aufgenommei~, darauf der 61ige, zghe Eindampfres~ hergestellt, 
welcher auf Anreiben mit  Ather  6,0 g rohes 2-Amino-4-methyl-3,3-diphenyl- 
pyrrolin (7) ergibt. Aus 70 ml 50proz. Alkohoh 5,8 g (Tab. 2). 

C17HlSN~. Ber. C 81,56, I-I 7,25, ~ 11,19. 
Gef. C 81,64, I-I 7,43, N 11,29. 

Versuch 8 

0,9g 3-Cyan-2,2-dimethyl-3 ,3-diphenyl-propions~e 6 werden, wie in 
Vers. 7 angegeben, in das S~ureamid (8a), S c l ~ p .  210--212 ~ (aus Benzol), 
umgewandelt.  

C1sI-IlS2q20. Ber. ~7 10,07. Gef. 2q 10,07. 

0 ,6g  3-Cyan-2,2-dimethyl-3,3-diphenyl-propions~ureamid 8a  werden 
mit  5 ml Methanol und 5 ml 5proz. NaOH geschtittelt, wobel zlla/~chst 
LSsung, darm aber I~ristallisation eintri t t .  Durch Zusatz yon weiteren 5 ml 
Methanol wird das Na-SMz wieder in LSsung gebracht und mit  50 ml 10proz. 
Essigsi~ure versetzt.  Man erhalt  so 450mg 5-Amino:3,3-dimethyl-4,4-di- 
phenyl- l-pyrrol in-2-on (8b); aus 50proz. EtOH,  Schmp. 305 ~ (Zers.). 

Die Verbindung ist in verd. I-IC1 16slich. 

ClsI~lsN20. Ber. C 77,67, I-I 6,52, ~ 10,07. 
Gef. C 77,66, I-I 6,53, :N :[0,13. 

400 mg (8b) werden in 5 ml absol. N-Methylmorpholin suspendiert,  mi t  
0,!2 g LiAltt4 versetzt und anschliei~end 3 Stdn. am Wasserbad erw~rmt. 
Die in Vers. 7 angegebene Aufarbei~tmg ergab 150 mg 2-Amino-4,4-dimethyl- 
3,3-diphenyl-l-pyrrolin (8) (Tab. 2).' 

ClsI-I20N2. Ber. C 81,78, I~ 7,63, N 10,60. 
Gel. C 82,08, 1~ 7,73, N 10,72. 

:NM]~ (DMSO-d6): ~ ~ 7,28 (S) 2C6H5 (10I-I); ~ = 3,57 ( S ) - - C H 2 - -  
~ C H s  

(2 tI); ~ = 0,7s (s) C~ci~3\  (6 I~). 



H. 5/1970] Synthese substituier~er 2-Amino-l-pyrroline 1269 

Versuch 9 

Zu einer Suspension yon 5 g NaNH2 in 50 ml Toluol werden 24,6 g 
Diphenylacetonitril  in 150ml Toluo] gegeben und der  Ansatz 2 S t d n .  auf 
8 0 9 0  ~ Unter Rfihren erhitzt. Nach dem Abkfih]en auf  ~- 5 ~ werden 26,3 g 
~-Bromcaprons~urem~ethylester under l~fihren zugegeben. 

:Nach 14stdg. Stehen bei 20 ~ wird weitere 2 ~  Stdn. auf dem Wasscrbad 
erhitzt. Nach dem Erkalte~ wird 3real m i t  Wasser ausgeschfittelt, die org. 
:Phase getrocknet und im Vak. eingeengt. Der 61ige Rfickstand (40 g) wird im 
Hoehvak. fraktioniert. Man erh~lt so 29 g 2.n-Butyl-3:eyan-3,3-diphenyl- 
propionsi~uremethylester, Sdp.0,OOl 155--156 ~ n~ 0 ~ 1,5443. 

4,5 g Ester werden mit  einer Mischung yon 9 g K O ~  in 22 ml 96proz. 
Alkohol 14 Stdu. am Wasserbad erhitzt. Nach dem Verdtinnen mit 500 ml 
Wasser wird mit  Tierkohle fiber Nacht  geschfittelt und dann Iiltriert. Beim 
Ans~uern des Filtrates erhi~lt man 3,3 g 2:n-Butyl-3-cyan-3,3-diphenyl- 
propionss Schmp. 165 ~ 

3,8 g S~ure werden mit  15 ml Benzol und 10 ml SOC12 verse~z~, 2 Stdn. 
under Rfickflul3 erhitzt und dann ira Vak. eingedampft. Der Rfickssand wird 
in 150 ml Benzol gel6st; durch die LSsung wird erst bei 30 ~ dann bei 50 ~ NH3- 
Gas geleitet. Der entstandene ~iederschlag wird filtriert, der Filterrfiekstand 
aus 70proz. Alkohol umkristallisiert. Man erhi~lt so 3,3 g 2-n-Butyl-3-cyan- 
3,3-diphenyl-propionamid (9 a), Schmp. 253 ~ 

C2oH22~20. Ber. N 9,14. GeL N 9,11. 

14,5 g S/~ureamid (ga) werden mit  100 ml Methanol und 4,2 g NaOI-I in 
20 ml Wasser versetzt und zur L6sung leicht erw/~rmt. Nach 10 Min. wird bei 
20 ~ CO2 eingeleitet, bis ein pI-I yon 8 9 erreicht ist. Die entstandene F/~llung 
wird durch langsame Wasserzugabe (insgesam~ 300ml) vermehrt.  Die 
Fil trat ion ergibt 13,5 g 5-Amino-3-n-butyl-4,4-diphenyl-pyrrolin-2-on (9b), 
Schrap. 175 178 ~ 

C20H~N20. Ber. C 78,40, H 7,24, N 9,14. 
GeL C 77,98, H 7,14, N 9,14. 

Versuch 10 

13,3g Pyrrolinon (9/0) werden in 50ml N-lYIethylmorpholin auf 50 c 
erw/irmt und mit  3,5 g LiAII-I4 wie m Vers. 7 angegeben, reduziert. Die 
analoge Aufarbeitung ergibt 7,8 g rohes 2-Aznino-4-n-butyl-3,3-diphenyl- 
pyrrolin (9), welches aus 60proz. Alkohol umgel6st wird (Tab. 2). 

C20I-I24N2. Ber. C 82,14, H 8,27, N 9,58. 
Gel. C 82,29, I-I 8,22, N 9,78. 

Versuch 11 

10,0g 4-Phenyl-4-isopropyl-2-pyrrolidon 12 werden in 40ml POC13 
27 Stdn. unter Riickflul3 erhitzt. Der im Vak. etwas eingeengte Ansatz wird 
in einen Autoklaveneinsatz fibergeffihrt und dort vSllig yon POCls befreit. 
I)er z/~he l~fiekstand wird mit  70 ml flfiss. NH3 fiberschichtet und im Sch/ittel- 
autoklaven 11 Stdn. auf 90--100 ~ erhitzt. I)er naeh dem Abdampfen des 
NH~ verbleibende, kristalline Rfickstand wird in 300 ml 10proz. Essigs~ure 

le Chem. Abstr. 51, 4440 d, Brit. Pat .  751 072 (1956). 
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gelSst und ausge~thert. Die JktherlSsung wird lma] mi t  Wasser ausge- 
schfittelt. Die vereinigten w/~13r. L5sungen werden alkalisiert,  wobei sich 
8,3 g 2-Amino-4-phenyl-4-isopropyl-l-pyrrolin (10), Schmp. 110--113 ~ 
(Umwandlung bei 80~ al~scheiden; i l ~ X  C = N  6,08 fz, X N H  2,94 ~ (KBr). 

Zur Analyse gelangte das auf fibliche Weise zug~ngliche Hydrochlorid 
yon 10, Schmp. 212 215 ~ (Umwandlung bei 188--191~ 

C13H19C1N2. Ber. C 65,39, H 8,02, C1 14,85, N 11,74. 
C~ef: C 65,64, I-I 7,90, C1 14,90, N l l , 6 5 .  


