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A taldlminy a (III) 4ltaldnos képletd 2,3-dihidro-
2-2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-(N,N-kétszeresen  he-
lyettesitett)-N-metil-karbamét-szdrmazékok eldallitdsi
eljdrasdra vonatkozik; a képletben

R! és R2 3jelentése

-X-COOR? 4ltaldnos képletd csoport,

ahol

X jelentése 1-6 szénatomos alkiléncsoport és

R3 jelentése 1-8 szénatomsz4mii alkilcsoport vagy
3-6 szénatomszdmi cikloalkilcsoport;

vagy ' HC

-Y-CN 4italdnos képletif csoport, ahol: 3

Y jelentése 1-6 szénatomszdmi alkiléncsoport; HAC
) 3

vagy

R és R2 kéziil az egyik jelentése a fenti -X-COOR?
vagy -Y-CN csoport, a mdsik pedig 1-8 szénatomos
alkilcsoport;

vagy
-Z-R* 4ltaldnos képletd csoport, ahol:

Z jelentése karbonilcsoport és -
R4 jelentése 1-6 szénatomszdmi alkilcsoport.

A lefrds terjedelme: 20 oldal, 8 dbra
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A taldlmédny targya eljdrds rovarirtd, atkairtd, fo-
nélféregirtd hatdsd (HI) dltalinos képletd karbamit-
szdrmazékok elGallitdsdra, amely (I) altaldnos képletd
amino-szulfenil-szarmazékokbé! indul ki. A lefrdsban
a rovarirtd kifejezés az "atkairté" és a "fondlféregirté"
jelentéseket is, valamint az inszekt kifejezés az "atka”
és a "fonalféreg (férgek)" jelentéseket is magdban
foglalja, hacsak az mdsképpen nincs jelezve.

Az (1) éltaldnos képletd amino-szulfenil-klorid-
szdrmazékok — a képletben
R! ¢ R? i’elentése
-X-COOR- dlialdnos képletd csoport —

ahol
X jelentésel—6 szénatomos alkiléncsoport és
R3 jelentése 1-8 szénatomszdmi alkilcsoport vagy

3-6 szénatomszdamu cikloalkilcsoport; :

vagy
-Y-CN' dltaliijos -képletd csoport, ahol: Y jelentése

1-6 -szénatomszdmi alkiléncsoport;

vagy ‘d
R! és R? kozill az egyik jelentése a fenti -X-COOR3

vagy Y-CN csoport, a mdsik pedig 1-8 szénatomos

alkil- vagy

-Z-R* dltaldnos képletd csoport, ahol:

Z jelentése Kkarbonilcsoport és

R4 jelentése 1-6 szénatomszdmd alkilcsoport — j
vegyiiletek.

A dimetil-amino-szulfenil-klorid, valamint a mor-
folino-szulfenil-klorid reakciéjat karbofurinnal a 4
006 231 sz. egyesiilt dllamok-beli szabadalmi lefrds
ismerteti, . -

Az (1) 4ltandnos képletd vegyiiletek nagy reakci-
Sképességiiek és kionnyen reagdlnak a kivetkezd cso-
pottokkal: - amin6csoport, szulfhidrilcsoport, hidroxil-
csoport, stb., fgy hasznos koztitermékek killonféle
reakciékban. Példdul az (I) 4ltaldnos képletd vegyii-
leteket a (IT) képletd 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofu-
rdn-7-il-N-metil-karbamdttal reagéltatva (a tovdbbiak-
ban , karbofurin”-ként — ahogy az dltaldnosan elterjedt
~ emlftjiik), llithatjuk el§ (LI) 4ltalinos képletd
2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-(N,N-kétsz
eresen helyettesitett amino-szulfenil)-N-metil-karba-
mitot, ahol R! és R? jelentése a fentiekben megadott,
amely vegyiiletek rovarirtd hatdsdak.

A karbofurdn az eddig ismert leghatdsosabb ro-
varirté az ismert karbamdt vegyiiletek korében, azon-
ban a melegvéni dllatokat nagy mértékben mérgezi,
ennek kovetkeztében gyakorlati alkalmazdsa nehéz-
ségekbe {itkozik. Mdsfell viszont a (1) 4laldnos
képletid vegyiiletek a karbofurédnéval dsszehasonlithaté
mértékd rovarirté hatdsiak a mezdgazdasigban, er-
dészetben €s a hdztartdsban elSfordulé kdrtékony
rovarokkal szemben, ugyanakkor a meglévg dllatokon
észlelt toxicitdsuk a karbofurdn toxicitdsdnak mind-
Sssze 1/5 — 1/100-a.Ennek megfelelden az (1) dltaldnos
. képletd vegyiiletek koztitermékként rendkiviil alkal-
masak a rovarSl6 hatdsii készitmények hatéanyagainak
elGallitdsira. :

Az (D) dltaldnos képletd vegyiiletek kiilonféle méd-
szerekkel dllithaték el6, eldnydsen az aldbbiakban
ismertetett 1. és 2. eljirds szerint.

1. eljdrds
Az () 4ltaldnos képletd vegyiiletek konnyen eld-
allithaték valamely (IV) altaldnos képleti amin — a
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képletben R! és R2 jelentése a fentieckben megadot-
takkal e%yezik — és dikén-diklorid reagiltatdsdval az
Ri_ RI__
1. _NH + S2Ch— N-S-Cl + S + HCl
R2 R2
& 1 1
R R
2. _NH + SCh—
R2” R2
reakciévdzlat szerint. Az 1. es a 2. reakciévézlatban
R1 és Rz jelentése megegyezik a fentickben meg-
adottakkal. Barmely fenti akdr dikén-dikloridot 1.,
akdr kén-dikloridot 2. alkalmazunk. r6vid idé alatt
lezajlik, de a 1. reakciéban elemi kén keletkezik.
Mindkét reakcid, 1. és 2. kérdlményei azonosak. €s
a reagenseket reagdltathatjuk oldészer jelenlétében
vagy anélkiil. Az olddszerek lehetnek példdul halo-
génezett szénhidrogének, fgy diklér-metdn, kloroform,
szén-tetraklorid, dikldr-etdn, triklor-etilén, metil-klo-
roform, stb.: éterek, fgy dietiléter, dipropiléter, dibu-
tiléter, tetrahidrofurdn, dioxdn, stb.; szénhidrogének,
tigymint n-pentdn, n-hexdn, n-heptan, ciklohex4n, stb.;
és aromés szénhidrogének , fgy benzol, toluol, xilol,
kiér-benzol stb. A (IV) dltaldnos képletd vegyiiletek
és a dikén-diklorid vagy kén-diklorid ardnya nem
szigordan meghatdrozott, a kivdnzlmaknak megfele-
I6en tag hatdrok kozott véltoztathats. Altaldban 1:2
mél, elénydsen 1:1,2 mél-ardnyban haszndljuk az
utébbit az eldbbihez képest. A reakci6 egyik elényds
kiviteli médja szerint a reagenseket valamely bazisos
vegyiilet jelenlétében reagditatjuk. Bazikus vegyiile-
tekként emlithet6k példdul a tercier-aminok fgy tri-
etil-amin, tributil-amin, dimetil-anilin, dietil-anilin,
etil-morfolin, stb., és piridinszdrmazék, igy piridin,
pikolinlutidin stb. A bézisos vegyiilet olyan
mennyiségét alkalmazzuk, hogy a reakcié sordn mel-
1éktermékként keletkez§ hidrogén-kloridot megkosse.
Altaldban 2 mél, el6nydsen 1,5 mél bizisos vegyiiletet
alkalmazunk a (IV) 4ltaldnos képletd vegyiiletek min-
den méljira. A reagenseket hitéssel, szobah6mérsék-
leten, vagy melegitéssel, dltaldban -20 °C és 50 °C
kozotti, elénydsen -10 °C és 30 *C kozotti hémér-
sékleten reagdltatjuk. A reakcididé az alkalmazott
bézisos vegyiilettdl fiigg, de dltaldban 1-2 Sréndl
nem hosszabb.

- )
_ N-S-Cl + HCI

2. Eljdrds .

Az (I) 4ltaldnos képletii vegyiiletek konnyen el6-
llithaték egy (IV) éltaldnos képletd vegyiilet és
dikén-diklorid reakci6jdval, melynek sordn (V) 4lta-
14nos képletd bisz(amino-diszulfid)-szdrmazékot, ahol
Ry es Rz a fentickben megadott, kapunk, és ezt
klérozva kapjuk az (I) 4ltaldnos képletd ve-

gyiiletet a
RI_ R‘\ ,Rl
3.2 NH + S2Cla —  N-§-S-N_ + 2HCI
R2” R2” ~R?
é 1 1 t
R _R R
4. TNSSN” Kérozds 2 N-S-Cl
R2” ~R2 — Rz/
reakcidvdzlat szerint.
A 3. reakcidvézlattal szemléltetett reakcié olddészer
nélkiil, oldészer jelenlétében, valamint valamely ol-
dészerben és viz elegyében, két fazisd reakcibval:

2.
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egyardnt kivitelezhetS. Oldészerekként haszndlhatunk

halogénezett szénhidrogéneket, fgy diklér-metént, klo-

roformot, szép-tetrakloridot, dikiér-etdnt, trikldr-eti-
1ént, metil-kloroformot, stb.: étereket, fgy dietil-étert,
dipropil-étert, dibutil-étert, tetrahidrofurdnt, diox4nt,

stb.: szénhidrogéneket, fgy ‘n-pentdnt, n-hexént, n-

heptént, ciklohex4nt,, stb. és arom4s szénhidrogéneket,

fgy benzolt, toluolt, xilolt, kl6r-benzolt, stb.
A 3. reakci6 a (IV) 4ltaldnos képletd vegyiilet és

a dixén-diklorid mélardnya nem szigorian meghat4-

rozott €s tdg hatdrok koézétt véltozhat az alkalmazds

sordn. Altaldban az ut6bbi 0,5 mél-jora alkalmazzuk
az elbb 1 mél-jat. A 3. reakciév4zlat szerinti eljérdst

elénydsen bazisos vegyiilet jelenlétében végezziik. A

3. reakciéban kiindyldsi anyagként alkalmazott ami-

novegyiiletet haszndlhatjuk bézisos vegyiiletként.

Egyéb bdzisos vegyiilet lehet példdul valamely tercier

amin, fgy trietil-amin, tributil-amin, ‘ dimetil-anilin,

dietil-anilin, etil-morfolin, stb.; piridinsz4rmazék, fgy
piridin, pikolin, lutidin, stb. A reagenseket kétfizisi
reakcidban valamely old6szerben és vizben, ndtrium-
hidroxid, kdlium-hidroxid, nétrium-karbondt, k4lium-
karbondt, stb.jelenlétében — bézisos vegyiiletként —
reagéltathatjuk. A bazisos vegyiiletet olyan mennyi-
ségben alkalmazzuk, hogy a reakcié sordn mellék-
termékként keletkez$ hidrogén-kloridot képes legyen
telies mértékben megkotni. Altalsban 1-10 mél-t,
elonydsen 1-5 mdl-t alkalmazunk a bézisos vegyii-
letb6l a (IV) 4ltaldnos képletd vegyiilet minden mél-
jéra. A reagenseket hiités alkalmazdsa mellett, vagy
szobah6mérsékleten vagy melegités kdzben, 4ltaldban
=20 °C & 50 °C kozotti hémérsékleten, eldnydsen

-10 *C és 30 °C kozotti hémérsékleten reagsltatjuk.

A reakci6id6 a bézisos vegyiilet minfségétdl fiigg,

de 4ltaldban 1-2 6rdig tart. Az fgy kapott (V) 4ltaldnos

képletd bisz(amino-diszulfid)-szdrmazékot alkalmaz-
hatjuk tisztftds utdn, vagy reakcidelegy vizes mos4sa
és szérftdsa utdn felhaszniljuk a kdvetkezé reakciéban.

A 4. reakcibvézlat szerinti eljdrdst olddszer jelen-
1étében vagy anélkiil is megvalésithatjuk. Minden

olyan old6szer, amely a 3. reakci6hoz alkalmas, a

4. reakcidhoz is felhaszndlhaté. A kl6rozdshoz hasz-

nélatos kl6rozészerek példdul a kl6r, szulfuril-klorid

stb. Az (V) dltaldnos képletif vegyiilet és a klérozészer
ardnya nen: szigonian meghatirozott s széles hatérok
kézott vélioztathatd. Altaldban 0,5-5 mél-t, elénydsen

0,5- 1,5 m6l-t alkalmazunk az utébbibél az elbbi

minden mél-jdra. A reagenseket hités kézben, szo-

bah6mérsékleten, vagy melegitéssel, 4ltaldban 20 *C

és 50 "C kozotti homérsékleten, elénydsen -10 °C

és 30 °C kbzotti hémérsékleten reagéltatjuk. A reakcié

1-2 6ra alatt jitszédik le. A (IV) 4ltalinos képletd

aminok ismert vegyiiletek. A (IV) 4ltaldnos képletd

aminok azok a szekunder aminok lehetnek, amelyeket

a (VDA(X) éltaldnos képlettel jelslink. A (VI~(X)

dltaldnos képletd vegyiiletekben X, Y és R3 jelentése

a fentiekben megadott:

R jelentése 1-8 szénatomszdmi alkilcsoport, 3—6
szénatomszdmi cikloalkilcsoport; halogénatommal,
1-3 szénatomszémii alkilcsoporttal vagy 1-3 szén-
atomszdmi alkoxicsoporttal helyettesitett benzil-
csoport; halogénatommal, 1-3 szénatomszdmi al-
kilcsoporttal, vagy 1-3 szénatomszémi alkoxicso-

- porttal helyettesitett fenilcsoport; vagy

Z'R* 4lialfnos képletii csoport, ahol

3-

Z’ jelentése karbonilcsoport, vagy szulfonilcsoport,
és '
R¥ jelentése 1-6 szénatomszémd alkilcsoport, fenil-

csoport, benzilcsoport, 1-6 szénatomszdmi alko-

xicsoport, vagy fenoxicsoport (amelynek alkilcso-
- portja és alkoxicsoportja egyenes és eldgazé szén-
ldncid is lehet);
R3” jelentése megegyezik R3 jelentésével;
X" jelentése megegyezik X jelentésével;
Y’ jelentése megegyezik Y jelentésével.

A (VD) 4ltaldnos képletd aminok az algbbiak le-
hetnek: N-metil-glicin-metilészter, N-metil-glicin-eti- -
lészter, N-metil-glicin-butilészter, N-etil-glicin-etilész-
ter, N-n-propil-glicin-etilészter, N-izopropil-glicin-eti-
lészter, N-n-butil-glicin-etilészter, N-izobutil-glicin-
etilészter, N-szek-butil-glicin-etilészter, N-n-oktil-gli-
cin-etilészter, N-ciklohexil-glicin-etilészter, N-benzil-
glicin-etilészter, ~ N-(4-metil-benzil)-glicin-etilészter,
N-(4-kl6r-benzil)-glicin-etilészter, N-fenil-glicin-eti-
lészter, N-(4-metil-fenil)-glicin-etilészter, N-(4-meto-
xi-fenil)-glicin-etilészter, N-metoxi-karbonil-glicin-eti-
Iészter, N-etoxi-karbonil-glicin-metilészter, N- etoxi-
karbonil-glicin-etilészter, N-etoxi-karbonil-glicin-feni-
Iészter, N-fenoxi-karbonil-glicin-etilészter, etil-N-me-
til-amino-propindt, etil-N-n-propil-amino-propionét,
metil-N-izopropil-amino-propion4t, etil-N-izopropil-
amino-propiondt, butil-N-izopropil-amino-propionit,
2-etilhexil-N-izopropil-amino-propionit, metil-N-n-
butil-amino-propiondt, etil-N-n-butil-amino-propion4t,
etil-N-izobutil-amino-propion4t, etil-N-szek-butil-ami-
no-propiondt, etil-N-terc-butil-amino-propion4t, etil-
N-n-amil-amino-propionét, etil-N-izoamil-propiondt,
etil-N-n-hexil-amino-propiont, etil-N-ciklohexil-ami-
no-propiondt, etil-N-etoxi-karbonil-aminc-propionit,
N-acetil-glicin-etilészter, N-kl6r-acetil-glicin-etilész-
ter, N-propionil-glicin-etilészter, N-benzoil-glicin-eti-
Iészter, N~(4-kl6r-benzoil)-glicin-etilészter, N-tozil-gli-
cin-etilészter,stb.

A (VII) éltaldnos képletd aminok a kévetkez6k
lehetnek: N-metil-amino-acetonitril, N-etil-amino-ace-

_tonitril, N-n-propil-amino-acetonitril, N-izopropil-ami-

no-acetonitril, N-n-butil-amino-acetonitril, N-izobutil-
amino-acetonitril, N-benzil-amino-acetonitril, N-fenil-
amino-acetonitril, N-(4-metil-fenil)-amino-acetonitril,
N-metil-amino-propionitril, N-n-propil-amino-propio-
nitril, N-izopropil-amino-propinitril, N-n-butil-amino-
propionitril, N-izobutil-amino-propionitril, N-szek-bu-
til-amino-propionitril, N-oktil-amino-propionitril, N-
ciklohexil-amino-propionitril, metil-N-cianometil-kar-
bamét, etil-N-ciano-metil-karbams4t, etil-N-cianoetil-
karbamdt, stb.

A (VIII) éltaldnos képletd aminok péld4ul a k-
vetkez6k: metil-imino-diacetdt, etil-imino-diacetét,
izopropil-imino-diacetdt, butil-imino-diacetdt, butil-
imino-diacetét, pentil-imino-diacet4t, hexil-imino-dia-
cetdt, ciklopropil-imino-diacetét, ciklopentil-imino-
diacetét, ciklohexil-imino-diacetét, metil-imino-dipro-
piondt- etil-imino-dipropion4t, etil-N-etoxi-karbonil-
metil-aminopropionét, etil-4-(etoxi-karbonil-metil-
amino)-butirt, etil-2-(etoxi-karbonil-metil-amino)-bu-
tirdt stb.

A (IX) dlialinos képletii aminok példdul a kovet-
kez6k: N-cianometil-glicin-etilészter, N-ciano-etil-gli-
cin-etilészter, etil-N-ciano-metil-amino-propionit, etil-
N-ciano-etil-amino-propionit, stb.
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A (X) dltaldnos képleti aminok példdul az imi-
no-diacetonitril, imino-dipropionitril, imino-dibutiro-
nitril, sto. - .

Az (I) dltaldnos képletd amino-szulfenil-klorid-
szdrmazékok a fentiekben leirt 1. és 2. eljdrds bar-
melyikével elGdllithaték. Az eljirds megvilasztisa
(1V) dltaldnos képletd amin fajtdjatl fiigg. Példdul
ha az amin-vegyiilet a (VI) vagy (VII) 4ltaldnos
képletd vegyiilet, ahol R jelentése -Z'R* 4ltaldnos
képletd csoport, a 2. eljdrds az elényds. Mds amin
tipusii vegyiiletek esetében nincs alapvetd kiilonbség
az 1. és 2. eljdrds kozott,

Az (I) dltaldnos képletdvegyiiletek jellemzdé kép-
viseldit a kovetkezékben az 1-34. példiban soroljuk
fel.

Az (I) altaldnos képleti vegyiileteket és a (II)
dltaldnos képletd vegyiileteket olddszer jelenlétében
vagy oldészer nélkiil is reagdltathatjuk. Az alkalmaz-
hato oldoszerek példdul a kovetkezdk lehetnek: ha-
logénezett szénhidrogének, igy dikl6r-metdn, kloro-
form, szén-tetraklorid, diklér-etdn, triklér-etin, metil-
kloroform, stb.: éterek, fgy dietil-éter, dipropil-éter,
dibutil-éter, tetrahidrofurdn, dioxén stb. A (II) dltaldnos
képletd és az (I) dltaldnos képletd vegyiiletek ardnya
nem szigorian meghatdrozott és a kordlményeknek
megfeleléen tag hatdrok kozott valtoztathatd. Altald-
ban 1-2 mdélt hasznilunk, elénydsen 1-1,2 mél-t
haszndlunk az utébbibél az elébbi minden mél-jéra.
A reakcié egyik elGnyds kivitelezési médja szerint
a reagenseket valamely bdzisos vegyiilet jelenlétében
reagdltatjuk. A bézisos vegyiilet lehet valamely tercier
amin, gy trietil-amin, tributil-amin, dimetil-anilin,
dietil-anilin, etil-morfolin, stb. és piridinszdrmazékok,
fgy piridin, pikolin, lutidin, stb. A bdzisos vegyiiletet
olyan mennyiségben hasznaljuk, hogy a reakcié sordn
melléktermékként keletkez6 hidrogén-kloridot meg-
kosse. Altaldban koriilbeliil 1-10 mdl-t eldnybsen
1-5 mél-t haszndlunk a bdzisos vegyiiletbdl a (II)
dltaldnos képletd vegyiiletek minden mél-jdhoz. A
reagenseket hités alkalmazdsdval, szobahdmérsékleten
vagy melegités mellett 20 ‘C és 50 "C kozotti
hémérsékleten, eldnyosen 0 °C €s 40 ‘C kozotti
hémérsékleten reagdltatjuk. A reakci6idé a bdzi s
vegyiilet minGségétsl és mennyiségétdl is figg, de
4ltaldban 1 és 20 6ra kozoiti. Az gy kapott (III)
4ltaldnos képleti vegyiileteket a szokdsos tisztftasi
médszerek egyikével, oldészeres extrahdldssal, dtkris-
talyositsssal, vagy oszlopkromatogréifidval, konnyen
elkiilonithetjiik és tisztithatjuk.

A (I1D) dltaldnos képletd vegyiiletek jellemzd kép-
viselGit a 35-42. példdkban soroljuk fel.

A (11) 4ltaldnos képletd vegyiiletek jelentds mér-
tékben pusztitjdk a mezSgazdasigban, az erdészetben
valamint a hdztartdsban el6fordulé kdros rovarokat,
és az eddig ismert legnagyobb ilyen hatdsii anyaggal,
a karbofurdnnal is &sszehasonlithaté ez a hatisuk.
Ezek a vegyiiletek a kdrtékony rovarok, atkdk és
fondlférgek szdmos fajtija ellen hatdsosak, gy a
Hemiptera, Lepidoptera, Coleoptera, Diptera, Thysa-
noptera, Orthoptera, Isopoda, Acarina, Tylenchida,
melyek a zoldségeket, a fikat, egyéb novényeket és
az embert kdrositjak.

A (II) dltaldnos képletd vegyiiletek melegvérd
dllatokon mért toxicitdsa a karbofurdn toxicitdsdnak
1/5 és 1/100-a kozotti. Ezen vegyiiletek a fentiekben
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emlitett szervezetek bdrmely életszakaszdban, vagy
novekedésiik egy meghatdrozott szakaszdban hatdso-
sak és ennél fogva eredményesen alkalmazhatéak a
mez6gazdasdg, az erdészet és az egészségilgy teril-
letén.

A tovibbiakban az 1-34. példik részletesen be-
mutatjdk az (I) dltaldnos képletil vegyiiletek el6alli-
tdsdt.

1. példa

Bisz(etoxil-karbonil-metil)-amino-szulfenil-klorid
elbdllitdsa

2,1 g (0,02 mél) kén-diklorid 35 ml szén-tetrak-
loriddal készitett oldatdhoz 1,6 g (0,02 mdl) piridint
csepegtetiink 0 °C és 5 °C homérsékleten. Ezutdn
3,8 g (0,02 mdl) etil-iminodiacetdtot csepegtetiink be
10 °C és 20 °C kozotti hémérsékleten és ugyanebben
a héfok-tartomédnyban keverjiik a reakcidelegyet to-
vibbi egy ordn keresztiil. A reakcié befejezdése
utdn a kristdlyokat kiszidrjiik, az anyalugot csokkentett
nyomdson bepiroljuk, olajat kapunk. Hozam: 5,0 g
(98%). :

A CDCl3-ban felvett NMR adatok a kdvetkezék:

8 1,28 ppn (t,6H), & 4,18 ppm (q, 4H),

& 4,28 ppm (s, 4H).

Az IR abszorpcifs spektrum jellemzé értékei:

Q

1750 cm1 (-t—) és 765 cm! (S-Cl), amellyel az
(1) képletii vegyiilet szerkezete bizonyftott.

2. példa

Bisz(etoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil-klorid el-
ddliitdsa

2,7 g (0,02 mél) dikén-dikloridot feloldunk 35 ml
dikl6ér-metdnban, majd hozzdcsepegtetiink 1,6 g (0,02
mol) piridint 0 °C és 5 °C kozotti hémérsékleten.
Ezutdn 3,8 g (0,02 mdl) etil-imino-diacetdtot csepeg-
tetiink a reakcidelegyhez 10 *C és 20 ‘C kozotti
hémérsékleten, majd ugyanezen a hémérsékleten egy
6rén 4t keverjilk. Miutdn a reakci6 befejezédott, a
kristdlyokat kiszirjik € az anyaligot csokkentett
nyomdéson bepdroljuk. Olajat kapunk. A hozam: 4,9 -
g (96 %). Az olaj azonos az 1. példdban nyert
anyaggal.

3. példa )

Bisz{izopropoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil-ki
orid elddllitdsa

2,1 g (0,02 mdél) kén-dikloridot feloldunk 35 ml
szén-tetrakloridban és 1,6 g (0,02 mél) piridint cse-
pegtetiink hozzd 0 "C és 5 “C kozotti hémérsékleten.
Ezutén 4,3 g (0,02 mdl) izopropil-imino-diacetitot
csepegtetiink a reakcidelegyhez 10 °C és 30 °C
kozotti homérsékleten, majd ugyanezen a hémérsék-
leten egy 6rdn 4t keverjik. A reakcié befejez6dése
utdn a kristdlyokat kiszirjik és az anyaliigot csok-
kentett nyomdson bepdroljuk, ily médon olajat ka-
punk. Hozam: 55 g (97 %). Az olajos termék
NMR(CDCl3) adatai az aldbbiak:

8 1,26 ppm (d, 12H), & 4,20 (s,4H),

$ 5,09 ppm (m, 2H).

IR abszorpciés spektrum: 1745 cm! (-C=0) és
770 cm! (-S-CI).

Ily médon a (2) képleuf termék szerkezete bizo-
nyitott.

4.
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4. példa

Bisz(metoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil-klorid
elddliftdsa

Az 1. példa szerinti eljérdssal — azzal a kiilonb-
séggel, hogy etil-imino-diacetdt helyett metil-imino-
diacetdtot haszndlunk - 4llftjuk el a cfm szerinti
vegyiiletet és olajos formdban kapjuk.

NMR(CDCl3) adatok)

8 3,78 ppm (s, 6H), & 4,29.ppm (s, 4H).

5. példa

Bisz(ciklohexil-oxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil
-klorid elddliftésa

Az 1. példa szerinti eljdrést alkalmazzuk azzal a
kiilonbséggel, hogy etil-imino-diacetét helyett ciklo-
hexil-imino-diacetétot alkalmazunk. Ily médon a cfm
szerinti vegyilletet olajos formédban nyerjiik.

NMR(CDCI3) adatok;

81,0 - 2,2 ppm (m, 20H), § 4,25 ppm (s, 4H),

8 4,6 ~ 52 ppm (m, 2H).

6. példa

N-Acetil-N-(etoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil-
-klorid elbdliftdsa

2,7 g (0,02 mdl) dikén-diklorid és 50 ml szén-
tetraklorid oldatshoz 2,9 g (0,02 mél) N-acetil-gli-
cin-etilésztert csepegtetlink 0 *C és 5 °‘C kozbtti
hémérsékleten. Ezutdn 2,4 g (0,024 mél) trietil-amint
csepegtetiink be ugyanezen a hdmérsekleten és a
reakcielegyet ugyanezen a hémérsékleten egy 6rén
ét keverjiik. A reakcié befejez6dése utan a kristlyokat
kiszdrjik és az anyalugot csbkkentett nyomdson be-
péroljuk, olajat kapunk.

Hozam: 3,8 g (90,5 %)

NMR(CDCl3) adatok:

8 1,24 ppm t, 3H), § 2,52 ppm s, 3H),

3 4,14 ppm (q, 4H), & 4,38 ppm (s, 2H).

A kapott olaj a (3) képletd vegyiiletnek felel meg.

7. példa

N-(Metoxi-karbonil)-N-(etoxi-karbonil-metil)-
-amino-szulfenil-klorid elddllitdsa

2,1 g (0,02 mél) kén-diklorid és 50 ml szén-tet-
raklorid oldatdhoz 1,6 g (0,02 mél) piridint csepeg-
tetlink 0 °C és 5 °C kozotti hémérsékleten. Ezutdn
3,2 g (0,02 mél) N-metoxi-karbonil-glicin-etilésztert
csepegtetiink 10 °C és 20 °C kdzotti hémérsékleten,
majd a reakcidelegyet ugyanezen a hémérsékieten
egy 6rdn 4t keverjik. A reakcid befejez6dése utdn
a kristdlyokat kiszdrjik, az anyalugot cstkkentett
nyomdson bepdroljuk, olajat kapunk. Hozam: 4,2 g
93,3 %). :

NMR(CDCI3) adatok:

8 1,27 ppm (t, 3H), 8 3,79 ppm (s, 3H),

8 4,16 ppm (q. 2H), 8 4,35 ppm (s, 2H).

Bér az NMR analizis szerint az olaj kis mennyiségif

zott, mégis bizonyfthat6, hogy szerkezete: a (4) kép-
letd vegyliletnek felel meg.

8. példa

N-n-Butil-N-(etoxi-karbonil-etil)-amino-szulfenil-
~klorid elbdllitdsa

1,4 g (0,01 mél) dikén-dikloridot 50 ml szén-tet-
rakloridban feloldunk és 3,5 g (0,02 mél) etil-N-bu-
til-amino-propiondtot és 2 g (0,02 mél) trietil-amint
csepegtetiink hozz4 0 °C és 5 °C koézbtti h6mérsék-
leten. Azutdn a reakcidelegyet egy 6rdig keverjiik,
majd 50 ml vfzzel hdromszor mossuk. A szén-tet-
rakloridos réteget nétrium-szulfat felett sz4rftjuk, majd
szirjiik és a szén-tetrakloridos oldatot keverés kézben
0 °C-ra hdtjilk. Ezen a hémérsékleten 1,4 g (0,01
mol) szulfuril-kloridot csepegtetlink hozz4 hfités kz-
ben és ugyanezen a hémérsékleten egy 6rdn 4t ke-
verjilk. A reakci6elegyet cstkkentett nyomdson be-
péroljuk, olajat kapunk. - '

Hozam: 4,5 g (93,8 %).

NMR(CDCI3) adatok:

6 0’7 - 2-0 PPm (m' 7H); 5 ]’26 PPm (t» 3H),

8 2,7 ppm (t,2H), 3,25 ppm (t, 2H),

8 4,43 ppm (t, 2H), 5 4,8 ppm (q, 2H).

A NMR analfzis szerint az olaj kis mennyiségd
bisz-amino-diszulfidot tartalmaz, de mégis bizonyftja
a termék (5) képletd szerkezetét,

9. példa

N-Izopropil-N-(etoxi-karbonil-etil)-amino-
-szulfenil-klorid elbdllfidsa

3,2 g (0,02 mél) N-izopropil-amino-propion4t 30
ml n-hexdnnal készftett oldatshoz 50 ml 5 %-os
ndtrium-hidroxid oldatot adunk. Miutén az elegyet 5
*C-ra hdtsttitk, 1,4 g (0,01 mél) dikén-diklorid 50
ml n-hexdnnal készftett oldatdt csepegtetjlik hozzd és
a reakcielegyet egy 6rdig keverjik ugyanezen a
hémérsékleten. Miutdn a reakcié befejezédott, a n-
hexdnos réteget elkiilonftjikk, vfzzel mossuk, majd
szérftjuk. A n-hexdnos réteget megint keverjiik, hdtés
kdzben ¢s 1,4 g (0,01 mél) szulfuril-kloridot csepeg-
tetiink hozzd, majd még egy 6rén. 4t keverjik. A
n-hexdnos oldatot cstkkentett nyoméson bepéroljuk,
ily médon olajat kapunk. .

Hozam, 4,1 g (91 %).

NMR(CDClI3) adatok:

8 1,23 ppm (t, 3H), & 1,26 ppm (d, 6H),

8 2,77 ppm (t, 2H), & 3,0 - 3,8 ppm (m, 3H).

8 4,06 ppm (q, 2H).

A NHR analfzis kimutatta, hogy a termék kis
mennyiségd bisz-aniino-diszulfidot tartalmaz, mégis
a termék a (6) képletd vegylletnek felel meg.

10-34, példdk

Az 1. tdbldzatban felsorolt vegyilleteket a 6-9.
példdkban ismertetett eljfrdssal dliftjuk el6. A
NMR(CDCl3) adatokat szintén az I, tdbldzatban ls-

kiinduldsi anyagot és bisz-amino-szulfidot tartalma- mertetjlik, (
I tdbldzat
A példa széma: Képlet szdma: NMR(CDCl3) ppm
10 . 0] 8 0,7-20 (m, 7TH), 81,29 (1, 3H),
83,31 (t,2H), 84,05 (s, 2H),

5.
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A példa széma: Képlet szdma: NMR(CDCI3) ppm
64,16 (q, 2H)
11 (8) 81,26 (1, 3H), 82,34 (s, 3H),
34,13 (g, 2H), 54,59 (s, 2H),
8 6,9-7,5 (m, 4H),
12 ® 81,18 (t, 3H), 63,67 (s, 3H),
04,08 (g, 2H), 84,46 (s, 2H),
8 6,9-7,5 (m, 4H)
13 (10) 81,19 (t, 3H), 8 1,29 (t, 3H),
82,96 (t, 2H) 64,23 (q, 2H),
84,39 (s, 2H)
14 (11) 51,29 (t, 3H), 54,19(q,2H), .
84,53 (s, 2H), 67,1-1,8 (m, 5H)
15 (12) 61,26 (t, 3H), 52,45 (s, 3H),
34,16 (g, 2H), 54,38 (s, 2H),
07,2-8,0 (m, 4H)
16 (13) 61,28 (t, 3H), $ 3,81 (s, 3H),
04,17 (q, 2H), 84,36 (s, 2H).
17 (14) 61,27 (t, 3H), 81,33 (, 3H),
54,16 (q, 2H), 84,25 (q, 2H),
& 4,39 (s, 2H),
18 (15) $ 1,30 (t, 3H), $4,15(q, 2H),
04,48 (s, 2H),
8 6,9-7,6 (m, SH)
19 (16) 6 1,30 (1, 3H), 62,89 (t, 2H),
33,65 (t, 2H), 54,20 (s, 2H),
84,26 (g, 2H),
20 an 81,33 (d, 6H), §3,3-3,9 (m, 1H),
84,32 (s, 2H),
21 (18) §0,7-2,0 (m, 7TH),
83,22 (t, 2H), 64,05 (s, 2H),
22 (19 80,93 (1, 3H), 51,24 (1, 3H),
0 1,4-2,2 (m, 2H)
62,68 (1, 2H), §3,20 (t, 2H),
63,431, 2H), 84,06 (q, 2H),
23 (20) 81,23 (t, 3H), 81,26 (d, 6H),
: $2,77 (t, 2H),
6 3,0-3,8 (m,3H),
84,06 (q, 2H),
24 @1 $0,7-2,0 (m, 7H),
82,62 (1, 2H), $ 3,17 (t, 2H),
: 83,36 (t, 2H), 63,58 (s, 3H),
25 (22) 60,87 (d, 6H), 6 1,34 (t, 3H),
8 1,6-2,2 (m, 1H),
82,74 (1, 21D, 84,13 (g, 2H),
82,95-3,6 (m, 4H) .
26 (23) 81,26 (t, 3H), 61,39 (s, 9H),
_ 82,76 (t, 2H),, 53,53 (1, 2H),
84,14 (q,2H)
27 (24) 8 0,6-2,0 (m, 14H),
$ 2,62 (1, 2H), 83,10 (t, 2H),
, 83,39 (¢, 2H), 54,02 (q,2H)
28 (25) 60,8-2,2 (m, 10H),
& 1,24 (t, 3H), 52,65 (t, 2H),
62,8-3,5 (m, 3H),
84,06 (g, 2H)
29 (26) - 80,91 (d, 6H),
8 1,7-2,5 (m, 1H),
62,5-3,2 (m, 4H),
' 83,39 (t, 2H),
30 7 61,35 (s, 9H), 62,85 (1, 2H),
) 83,57 (t,2H)
31 (28) 52,94 (1, 4H), 63,68 (t, 4H),
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A példa szdma: Képlet szdma: NMR(CDCl3) ppm
32 29 61,26 (t, 3H), 62,75 (t, 2H),
) 83,35 (t, 2H), 83,94 (s, 2H),
54,16 (q, 2H),
$6,9-7,5 (m, 5H)
33 (30) 61,24 (t, 3H), 82,74 (1, 2H),
83,33 (1, 2H), 84,01 (s, 2H),
34,14 (q, 2H),
§7,0-7,8 (m, 4H)
34 @3n 81,24 (¢, 3H), 82,73 (t, 2H),
83,35 (t, 2H), 84,11 (g, 2H),

3 7,0~7,5 (m, 5H).

A tovébbi példdk a kévetkezékben nagyobb rész-
letességgel mutatjdk be a (II) 4ltaldnos képletd ve-
gyiiletek elS4llit4sat.

35. példa .

2.3-Dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N[N N-
-bisz-(etoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil]-N-
-metil-karbamdt elbdlitidsa

4,4 g (0,02 mél) 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofu-
rén-7-il-N-metil-karbamétot és az 1. példa szerint
elddllitott 5,1 g (0,02 mél) bisz(etoxi-karbonil-me-
til)amino-szulfenil-kloridot &s 4,7 g (0,06 mél) piridint
feloldunk 35 ml diklér-metdnban €s a kapott oldatot
keverjiik 30 6rdn 4t 30 °C és 35 °C kozdtti hémér-
sékleten. Miutdn a reakcié befejez6dott, a reakcide-
legyet t6bbszbr mossuk vizzel, majd higftott sésavval
és megint vizzel. A diklér-metdnos réteget nétrium-
szulfdt folott szdrftjuk és csbkkentett nyomdson be-
pdroljuk. Hozam: 7,5 g (85,1 %).

A termék azonositdsa végett annak egy részét
szilikagéllel tl6tt oszlopon kromatograféljuk, elu-
ensként benzol/etilacetét 4:1 arfnyi elegyét haszndl-
juk, fgy olajos terméket nyeriink.

NMR(CDCl3) adatok:

& 1,24 ppm (t, 6H), & 1,48 ppm (s, 6H),

8 3,02 ppm (s, 2H), § 3,42 ppm (s, 3H),

$ 4,20 ppm (g, 4H), & 4,28 ppm (s, 4H)

$ 6,6-7,2 ppm (m, 3H),

Elemanaljzis:

Cc H N
Taldlt (%) 5449 6,47 6,40
Szamftott:

C20H28N207S-ra
(molekulatémeg: 440,53y 54,53 6,41 6,36
A termék a (32) képletd vegyiiletnek felel meg.

36. példa

2,3-Dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-[N ,N-
-bisz(izopropoxi-karbounil-metil)-amino-szulfenil]-N-
-metil-karbamd elbdliftdsa

4,4 g (0,02 mél) 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofu-

rén-7-il-metil-karbamétot, 5,7 g (0,02 mél) bisz(izo-'

propoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil-kloridot (a 3.
példa szerint 4llftottuk el8) és 4,7 g (0,06 mdl)
piridint feloldunk 30 m! kloroformban és a kapott
oldatot 30 6rdn 4t 30 °C-on keverjik. Miutdn a
reakcié lezajlott, a reakci6elegyet egymds utdn mossuk
vizzel, higltott sésavval és megint vizzel, A kloro-

formos réteget ndtrium-szulfdt {616tt szérftjuk és csok-
kentett nyoméson bepéroljuk, olajos terméket nyeriink,
amely kozel teljes mértékben a kivént terméket tar-
talmazza, kis mennyiségd kiinduldsi annyaggal
szennyezve. Hozam: 7,9 g (84,0 %).

A termék azonosftdsa végett annak egy részét
szilikagéllel t5ltétt oszlopon kromatografiljuk, ben-
zol/etil-acetét 4:1 ardnyi elegyét haszndlva eluensként,
olajos terméket nyerlink.

NMR(CDCl3) adatok: ‘

& 1,23 ppm (d, 6H), & 1,46 ppm (s, 6H),

8 3,03 ppm (s, 2H), 3,42 ppm (s, 3H),

8 4,26 ppm (s, 4H), & 5,08 ppm (m, 1H),

8 6,6-7,2 ppm (m, 3H)

Elemanalfzis:
Cc H N
Taldlt (%): 56,35 691 5,86 -
Szamftott a C2H32N207S-ra:
(molekulattmeg: 468,49) 56,40 6,89 598
A kapott termék szerkezete a (33) képletil vegyii-
letnek felel meg. .

37. példa :

2,3-Dihidro-2 2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-[NN- -
-bisz{metoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil]-N- -
-metil-karbamdt elbdlittdsa

A 35. példa szerinti eljdrdssal 4llftjuk el6, azzal
az eltéréssel, hogy a 4., példa szerinti eljirdssal kapott
bisz(metoxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil-kloridot
alkalmazzuk a bisz(etoxi-karbonil-metil)-amino-szul-
fenil-klorid helyett, Olajos terméket nyeriink.

NMR(CDCl3):

& 1,47 ppm (s, GH), & 3,02 ppm (s, 2H),

3 3,41 ppm (s, 3H), § 3,73 ppm (s, 6H),

& 4,30 ppm (s, 4H), 8 6,7-7,2 ppm (m, 3H)

Elemanalfzis:

' C H N
Taldlt (%): 52,11 591 6,63
Szémiftott CigHaN207S-re:

(molekulatdmeg: 412,47) 5242 587 6,79
A termék szerkezete: a (34) képletd vegyiiletnek
felel meg.

38. példa

2,3-Dihidro-2 2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-{N N-
-bisz(ciklohexil-oxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil]-
-N-metil-karbamdt elddliitésa

7-
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A 35. példa szerinti eljérdssal 4llitjuk eld, azzal
a kiilonbséggel, hogy az 5. példa szerint elGdllftott
bisz-(ciklohexil-oxi-karbonil-metil)-amino-szulfenil-k
loridot hasznéljuk bisz(etoxi-karbonil-metil)-amino-
szulfenil-klorid helyett. Olajos terméket nyeriink.

NMR(CDCl3): _

6 1,0-2,2 ppm (m, 20H), & 1,47 ppm (s, 6H),

6 3,02 ppm (s, 2H), 8 3,43 ppm (s, 3H),

d 4,28 ppm (s, 4H), § 4,5-5,1 ppm (m, 2H)

§ 6,7-7,2 ppm (m, 3H) .

Elemanalfzis: .

c H N

Talédlat (%): 6132 7,39 495

Szémftott C2gH4oN207S-re -

(molekulatomeg 548,71) 61,29 7,35 5,11

A termék szerkezete a (35) képletd vegyiiletnek
felel meg.

39. példa
2,3-Dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-[N,N-
-bisz(ciano-etil)-amino-szulfenil-N-metil-karbamdt el-

ddlittdsa

44. g (0,02 mdl) 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofu-
ran-7-il-N-metil-karbamétot, 3,8 g (0,02 mél) bisz-
(ciano-etil)-amino-szulfenil-kloridot (a 31. példa sze-
rinti elédllftott) és 4,7 g (0,06 mdl) piridint feloldunk
35 ml diklér-metdnban és a kapott oldatot 20 6rdn
keresztiil 25 *C és 30 °C kozotti hémérsé€kleten

keverjitk. A reakci6 befejezGdése utdn a reakcidelegyet -

egymés utdn mossuk vizzel, higftott s6savval és ismét

vizzel. A diklér-metdnos réteget nétrium-szulfat felett -

széritjuk és csdkkentett nyoméson bepéroljuk. fgy

olyan olajos terméket nyeriink, amely kozel teljes -

mértékben a kivédnt terméket tartalmazza, bér kis
mennyiségd kiinduldsi anyagot is tartalmaz. Hozam:
6.2 g (82,7 %).

A termék azonosftdsa végett annak egy részét
szilikagéllel t5ltott oszlopon kromatografiljuk, ben-
zol/etil-acetdt 4:1 ardnyi elegyét haszndlva eluensként,
fgy olajos terméket nyeriink.

‘NMR(CDCl3):

8 1,43 ppm (s, 6H), 8 2,73 ppm (t, 4H),

5 2,97 ppm (s, 2H), & 3,27 ppm (s, 3H),

§ 3,43 ppm (t, 4H), & 6,5-7,2 ppm (m, 3H),

Elemanalizis: .
c H N
Taldlt (%): 57,84 581 15,06
Szémitott C1gH22N4035-ra :
(molekulatomeg: 374,472) 57,73 592 14,96
A termék szerkezete a (36) képletd vegyiiletnek
felel meg.

40. példa

2,3-Dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-(N-n-
-butil)-N-[(etoxi-karbonil)-etil]-amino-szulfenil-N-
-metil-karbamdt elddllitdsa

22 g (0,01 mél) 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofu-
rdn-7-il-N-metil-karbamétot és a 8. példa szerint el-
S4llitott 2,4 g (0,01 mél) N-n-butil-N-etoxi-karbonii-
etil-amino-szulfenil-kloridot 30 ml diklér-metdnban
feloldunk é&s az oldatot 0°C-ra hitjik. 1,2 g (0,012
mél) trietil-amint csepegtetiink az oldathoz keverés
kizben &s ugyanezen a h6mérsékleten tartjuk két

8

\

6rén keresztiil. Miutdn a reakcié befejez6dott, a re-
akcidelegyet egymds utdn mossuk vizzel higftott sé-
savval & megint vizzel. A diklér-metdnos réteget
szérltjuk és csdkkentett nyomédson bepéroljuk olajos
terméket kapunk, amely teljes egészében a cfm szerinti
terméket tartalmazza, kis mennyiségd kiindul4si anyag
mellett.

A termék azonosftdsa végett annak egy részét
szilikagéllel t5ltétt oszlopon kromatografiljuk ben-
zol/etil-acetdt 10:1 ardnyd elegyet hasznélva eluens-
ként, fgy olajos terméket nyeriink.

NMR(CDCl3):

3 0,7-1,8 ppm (m, 10H), & 1,41 ppm (s, 6H),

§ 2,45-2,8 ppm (m, 2H), & 2,95 ppm (s, 2H),

§ 3,33 ppm (m, 3H), & 3,1-3,4 ppm (m, 4H)

8 3,97 ppm (q, 2H), & 6,6-7,2 ppm (m, 3H).

Elemanalfzis:

(o H N
Taldlt (%): 59,01 7,38 6,79
szdmftott C21H32N205S-re
(molekulatdmeg : 424,569) 59,42 7,60 6,60
A termék szerkezete a (37) képletd vegyiiletnek

felel meg.

41. példa

2,3-Dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-[(N-
-izopropil)-N-(ciano-etil)-amino-szulfenil]-N-metil-
-karbamdt elddllftdsa

2,2 g (0,01 mél) 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofu-
rén-7-il-N-metil-karbamétot és 1,8 g (0,01 mdl) N-
izopropil-N-cianoetil -amino-szulfenil-kloridot felol-
dunk 30 ml dikldrmetdnban, és az oldatot 0 *C-ra
hdtjiik. 1,2 g (0,012 mdl) trietil-amint csepegtetiink
hozz4 keverés kdzben &s ugyanezen a h6mérsékleten
2 6rén & keverjilkk a reakcibelegyet. A reakcié be-
fejezGdése utdn a reakcielegyet egymds utdn mossuk
vizzel, higftott sésavval és megint vizzel. A dikl6r-
metdnos téteget szdrftjuk és csdkkentett nyomdson
bep4roljuk, olajos terméket kapunk, amely majdnem
teljes ‘egészében a cfm szerinti terméket tartalmazza
a kiindul4si anyag kis mennyisége meliett. A termékek
azonosftisa végett annak egy részét szilikagéliel toltott
oszlopon kromatografAljuk benzol/etil-acetdt 10:1 aré-
nyii elegyét hasznélva eluensként, egy olajos terméket
nyeriink. :

NMR(CDCl3):

5 1,21 ppm (d ,6H), 6 1,43 ppm (s, 6H),

8 2,72 ppm (1, 2H), & 3,00 ppm (s, 2H),

3 3,0-3,8 ppm (m, 3H), & 3,32 mmp (s, 3H),

5 6,6-7,2 ppm (m, 3H),

Elemanalfzis:
C H N
Taldlt (%): 59,55 6,74 11,84
Szémitott C13H25N3038-re
(molekulatomeg: 363,488) 59,49 693 11,56
A termék szerkezete a (38) képletd vegyiiletnek
felel meg. :

42, példa : )

2,3-Dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-[(N-
-etoxi-karbolnil)-N-(etoxi-karbonil-metil)-amino-
-szulfenil]-N-metil-karbamdt elddllltdsa

2,2 g (0,01 mél) 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofu-

8-
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rén-7-i-N-metil-karbonstot és a 17, példa szerint
elddliftott 2,4 g (0,01 mél) N-etoxi-karbonil-N-eto-
xi-karbonil-metil-amino-szulfenil-kloridot- é 32 g
(0,04 mél) piridint feloldunk 30 ml kloroformba &s
az oldatot 24 6réig keverjiik 20 *C és 30 °C kézotti
hémérsékleten. Miutsn a reakcis lezajlott, a reakcis-
elegyet egymdas utdn mossuk vizzel higftott sésavval

8 4,05 ppm (q, 2H), & 4,15 ppm (q, 2H),

3 4,41 ppm (s, 2H), & 6,5-7,0 ppm (m, 3H).

Elemanalfzis:

Taldlt (%):
Szémitott Ci9H26N207S-re

C H
33,46 6,31

és megint vizzel. A kloroformos réteget szdrftjuk és

6,14 6,57

‘csbkkentett nyomdson bepéroljuk, olajos terméket
nyeriink, amely majdnem telies mértékben a cfm
szerinti terméket tartalmazza, kis mennyiségd kiin-
duldsi anyaggal szennyezve.

A termék azonosftdsa végett annak egy részét
szilikagéllel toloet oszlopon kromatografljuk, ben-
zol/etil acet4t 4:1 ardnyi elegyét haszndlva eluensként,
fgy olajos terméket kapunk.

NMR(CDCl3):

8 1,17 ppm (t, 6H),

8 144 ppm (s, GH),
8 2,94 ppm (s, 2H),

3 3,41 ppm (s, 3H),

(molekulatémeg: 426,499) 53,51
A termék szerkezete

felel meg.

Mivel a taldlmény szerinti elj
részletesen lefrtuk, kiilsnds tekiritette] annak egyéni
vondsaira, fgy a szakm4ban jératos s
nem jelent nehézséget a legkiiknbsz6bb véltoztatdsok
végrehajtisa anélkill, hogy a taldlmény szellemét6l
és oltalmi, kdrétél eltéme. -

A kdvetkez6 tbldzatban bemutatott vegyiileteket

a 40. vagy 41. példa szerinti eljdrdssal llftjuk el6.

T4bl4zat
Elemanalfzis
. Empirikus képlet
H-NMR Taldlt ériék
R! ‘ R? (delta értéke, (sz4mitott érték)
ppm, CDCl3-ban) C H N
(%) (%) (%)
_CH3 81,21 (1, 3H), C20H30N20sS
-CH2CH2COOC;H;5 -CH\ 51,23 (d, 6H),
CH3 81,47 (s, GH), 58,43 7,29 6,65
82,78 (1, 2H), (58,52) (1,37) (6,83)
83,04 (s, 2H),
83,40 (s, 3H),
83,2-3,8 (m, 3H),
84,12 (q, 2H),
66,6-7,2 (m, 310)
_ _CH3 81,18 (d,6H), Ci9H28N20sS
-CH2CH>COOCH; -CH__ 61,43 (s, 6H),
CH3 52,68 (t, 2H), 5801 732 711 .
82,99 (s, 2H), (5756) (1,120 (7,01
83,0-3,5 (m, 3H), _
83,31 (s, 3H),
83,51 (s, 3H),
86,5-7,1 (m, 3H)
- _CH3 80,6-1,8 (m, 7H), C22H34N2058
-CH2CH;COOC4Hy -CH__ 81,17 (d, 6H),
“CH3 31,42 (s, 6H), , 6048 7,69 6,13
82,65 (t, 2H), (60.25) (7,82)  (6,39)
02,94 (s, 2H),
83,31 (s, 3H),
63,0-3,6 (m, 3H),
83,74,1 (m, 2H),
86,5-7,0 (m, 3H)
_ 80,6-2.0 (m,7H), C20H30N20s5S
-CH2CH2COOCH; -n-C4Hy 81,45 (s, 6H),
62,66 (t, 2H), 58,79 7,14 6,66
82,97 (s, 2H), (5852) (137 (6,83)

82,9-3,7 (m, 4H),
83,35 (s, 3H),
33,54 (s, 3H),
86,5-7,0 (m, 3H)

-9-
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H-NMR
(delta értéke,
ppm, CDCl3-ban)

Elemanalfzis -
Empirikus képlet
Talélt érték
(szdmftott érték)
C H N
(%) (%) (%)

-CH2CH2CO0C2Hs

-CH2CH2COOC2H;5

-CH2CH2CO0OC,Hs

-CH,CH2CN

-CH2CHCN

-CH2CH2CN

-CH2CH2CN

-sec-C4Ho

-i-C4Hg

-n-CsH13

-CH3

-n-C4Hy

-i-C4Hy

- -n-Can

80,6-1,8 (m,11H)
51,42 (s, 6H),
52,66 (t, 2H),
52,96 (s, 2H),
$3,0-3,7 (m, 3H),
83,31 (s, 3H),
83,95 (q, 2H),
56,6-7,0 (m, 34)

80,84 (d, 6H),”
81,18 (t, 3H),
81,42 (s, 6H),
81,6-2,2 (m, 1H),
82,70 (t, 2H),
52,97 (s, 2H),
83,1-3,6 (m, 4H),
83,37 (s, 3H),
84,04 (q, 2H),
86,5-7,1 (m, 3H)

§0,7-2,0 (m, 14H),
51,46 (s, 6H),
52,63 (t, 2H),
52,98 (s, 2H),
52,9-3,6 (m, 4H),
83,35 (s, 3H),
33,97 (g, 2H)
86,5-7,0 (m, 3H)

81,46 (s, 6H),
62,5-2,9 (m, 2H),
83,00 (s, 2H),
83,17 (s, 3H),
63,0-3,5 (m, 2H),
83,46 (s, 3H),
86,5-7,1 (m, 3H)

80,7-2,0 (m, TH),
81,44 (s, 6H),
82,5-2,9 (m, 2H),
52,98 (s, 2H),
62,9-3,5. (m, 4H),
63,37 (s, 3H),
86,5~7,0 (m, 3H)

80,90 (d, 6H),
81,43 (s, 6H),
81,722 (m, 1H),
52,69 (t, 2H),
52,96 (s, 2H),
83,0-3,5 (m, 4H),
83,33 (s, 3H),
86,5-7,0 (n, 3H)

80,7-2,0 (m, 15H),
51,47 (s, 6H),
52,6-2,9 (m, 2H),
83,01 (s, 2H),
83,0-3,5 (m, 4H),
53,40 (s, 3H),
86,5-7,0 (m, 3H)

C21H32N205S

59,62 77 6,53
(59.42) (7,60) (6,60)

C21H32N20s58

59,71 7,54 6,63
(59.42) (7.60)  (6,60)

. C23H36N205S

60,85 8,11 6,32
(61,04) (8,02) (6,19

CisH21N3038

57,59 6,17 12,74
(57,30)  (6,31) (12,53)

C19H27N303S

6064 7411 125
(6046) (721) (11.13)

Ci9H27N3038

60,25 7,39 11,01
6046) (7,21) (11,13)

C23H3sN303S

63,59 8,31 9,54
(63,72) (8,14) (9,69)

-10-



SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljdrés (II) 4ltaldnos képletd 2,3-dihidro-2,2-di-
metil-benzofurdn-7-il-N-(N,N-kétszeresen helyette-
sftett)-N-metil-karbamét-sz4rmazékok elG4llitdsa —
a képletben

R! ¢ R2 Sjelcntése

-X-COOR" 4ltaldnos képletd csoport — ahol

X jelentése 1-6 szénatomos alkiléncsoport és

R3 jelentése 1-8 szénatomszdmii alkilcsoport vagy
3-6 szénatomszdmi cikloalkilcsoport; vagy

-Y-CN dltaldnos képletd csoport, ahol

Y jelentése 1-6 szénatomszdmu alkiléncsoport; vagg

R1'és R? koziil az egyik jelentése a fenti -X-COOR
vagy -Y-CN csoport, a mésik pedig 1-8 szénato-
mos alkilcsoport; vagy ‘

-Z-R* 4ltaldnos képletd csoport, ahol:

Z jelentése karbonilcsoport és

R# jelentése 1-6 szénatomsz4md alkilcsoport ~, azzal

Jellemezve, hogy

valamely (I) 4itlaldnos képletd amino-szulfenil-klo-
ridot — a képletben R! és R? jelentése a tdrgyi kor
szerinti — kfvént esetben egy szerves old6szer €s/vagy
egy bdzis jelenlétében, elényssen -20 °C és 50 *C

koz6tti hémérsékleten valamely (IT) képletd 2,3-di- -

hidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-metil-karbaméttal
reagdltatunk.

(Elsébbsége: 1981. 11. 05.)
2. Az 1. igénypont szerinti eljérds, azzal jellemezve,

hogy

az (I) 4ltaldnos képletd amino-szulfenil-klorid-szdr-
mazékbél 1-2 mélt haszn4ljunk a (IT) képletd vegyiilet
minden méljdra vonatkozva. (Elsébbsége: 1981. 11.
05.)

3. Eljérds (IIl) 4ltaldnos képletd 2,3-dihidro-2,2-di-
metil-benzofurdn-7-il-N-(N,N-kétszeresen helyette-
sitett)-N-metil-karbamdt-sz4rmazékok elallitdsdra
- a képletben

R! ¢és R2 3jclentése

-X-COOR? 4ltaldnos képletd csoport — ahol

X jelentése metiléncsoport é&s

11-
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R3 jelentése 1-8 szénatomszdmd alkilcsoport vagy
3-6 szénatomsz4md cikloalkilcsoport —, azzal Jel-
lemezve, hogy )
valamely (I) 4italdnos képletd amino-szulfenil-klo-

ridot ~ a képletben R! és R? jelentése a tdrgyi kér

szerinti — kivént esetben egy szerves oldészer és/vagy
egy béazis jelenlétében, elénydsen -20 °C és 50 °C

kozotti hémérsékleten valamely (II) képletd 2,3-di-

hidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-metil-karbaméttal

reagfltatunk. (Els6bbsége: 1981. 05. 22.)

4. A 3. igénypont szerinti eljirés, azzal jellemezve,
hogy
az %I) éltaldnos képletd amino-szulfenil-klorid-sz4r-

mazékbél 1-2 mélt haszndlunk a (II) képletd vegyiilet

minden méljdra vonatkoztatva. (Elsébbsége: 1981.

05. 22)

3. Az 1. igénypont szerinti eljirds (1) 4ltaldnos

képletd 2,3-dihidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-
(N,N-kétszeresen helyettesitett)-N-metil-karbamét-
szdrmazékok eldallitdsdra — a képletben

R! jelentése :

-X-COOR3 4ltaldnos képletd csoport — ahol

X jelentése 1-4 szénatomos alkiléncsoport és

R3 jelentése 1-4 szénatomszdmd alkilcsoport vagy

-Y-CN 4ltaldnos képletd csoport, ahol:

Y jelentése 1-4 szénatomszdmd alkiléncsoport; és

R? jelentése 1-8 szénatomszdmi alkilcsoport —, azzal
Jellemezve, hogy
valamely (I) 4ltalinos képleti amino-szulfenil-klo-

ridot — a képletben R! és R? jelentése a térgyi kor

szerinti — kfvént esetben egy szerves old6szer és/vagy
egy bizis jelenlétében, eldnydsen -20 °C és 50 °C,

koz6tti hémérsékleten valamely (IT) képletd 2,3-di-

hidro-2,2-dimetil-benzofurdn-7-il-N-metil-karbomttal

reagéltatunk. (Elsébbség: 1981. 11, 05.)

6. Az 5. igénypont szerinti eljirés, azzal jellemezve,
hogy ’
az (I) dltaldnos képletd amino-szulfenil-klorid-sz4r-

mazékbél 1-2 mélt haszndlunk a (IT) képletd vegyiilet

1 mdljdra szdmitva. (Elsébbsége: 1981. 11. 05.)
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