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Priprava  2-amfno-N-(1-metyletyl )benza-

midu, perspektivnej

komponenty pre pripra-

vu herbicidneho pripravku Bentazonu. Pod-
stata spdsobu spofiva v tom, Ze antranilo-

vd Kkyselina reaguje s izopropylaminom a .
chloridom fosforitym v prostred! organic-

kych rozptG¥tadiel ako st aromatické kva-

palné uhlovodiky ako benzén, toluén, xy-
1én v rozmedzi tepldt 5 °C aZ 180 °C,
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Predmetom vynélezu je spdsocb pripravy
2-amino-N-({1-metyletyl }benzamidu.

2-amino-N-{1-metyletyl )benzamid je po-
tencidlne vyuZitelnym prekurzérom pre pri-
pravu herbicidneho pripravku Bentazonu.
(Zeidler A., Fischer A., Weiss G.: NSR pat.
1542836 [1966]; OXON, Italia, Eur. pat.
70 467 [1981]; Merkle H., NSR pat. 2 710 382
[1978]). Jednd sa o vyrobok Spi&kovej sve-
tovej kvality, ktory mé Siroké uplatnenie v
polnohospodérskej praxi.

Priprava  2-amino-N-(1l-metyletyl)benza-
midu je predmetom niekolk§ch préc z lite-

CH

4

ratary (Staigner R. et all.: J. Org. Chem. 18,
1427, 1953; Jacobs R.: J. Heterocyclic Chem.
7, 1337, 1970) ako aj niekolkych patentov
(Eur. pat. 57 424, 1982; NSR pat. 27 19 020).

Podstata spOsobu pripravy 2-amino-N-{1-
-metyletyl Jbenzamidu podla vynélezu spo-
&iva v tom, Ze antranilovd kyselina reaguje
§ izopropylaminom a PCls (chlorid fosfori-
ty) v prostredi organickych rozpustadiel a-
ko si aromatické kvapalné uhlovodiky ako
benzén, toluén, xylén v rozmedzi teplét 5 °C
aZ 180°C.

Reakcia prebieha podla schémy:
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Vyhoda spdsobu pripfévy';-z'-amino-N-[l-'

-metyletyl )benzamidu podla vynéalezu spodi-
va v tom, Ze syntéza je jednostupiiovd, vy-
chodzia l4tka je antranilovd kyselina, kto-
rd je lahko dostupnéd a ziskany produkt je
vo vysokom v§taZku (70 aZ 95 %) a vysokej
tistote (98 aZ 99,8 % ). Vznikajtci izopropyl-
amin hydrochlorid sa dé recyklovat a bé-
zou uvolnif znovu izopropylamin alebo ho
pouZivat pre syntézu napr. izopropylsulfs-
movej kyseliny resp. jeho chloridu.

Predmet vynélezu ilustruji, ale neobme-
dzuji nasledujice priklady.

Priklad 1

295 g (5 mélov) izopropylaminu sa pridé-
va pri teplote 5°C aZ 10 °C k intenz{vne mie-
Sanému roztoku 137,5 g (1 mé61) PCls v. 3 000
mililitroch toluenu v priebehu 30 min. Po
pridani celého mnoZstva reak&nd zmes sa
ohreje na 10 min. k 130°C a po ochladeni
vylideny izopropylaminhydrochlorid sa
rychlo odfiltruje za nepristupu vzdudnej

- vlhkosti (najlepSie pod ochrannou dusiko-

vou alebo argonovou atmosférou). Ziskany
roztok sa zmieSa s 274 g antranilovej kyse-
liny a zahreje k 130°C aZ 150°C za inten-
zivneho mieSania 2 h. Vylutend metafosfor-
né kyselina sa postupne oddeli zo spodku
reaktoru. Po ochladenf na 5°C sa ziska 340
gramov kry3talickej latky, ktord sa na filt-
ri premyje s 1 N roztokom NaCO3 do zésa-

ditej reakcie filtrdtu. Ziska sa 250 g bielej
kryStalickej 14tky, 2-amino-N-(1- metyletyl]
benzamidu o t. t. 145 °C aZ 147 °C.

Priklad 2

Ako v priklade 1, ale bez odfiltrovania i-
zopropylaminhydrochloridu sa priddva na-
raz 274 g kryStalickej antranilovej kyseli-
ny ia roztok sa zahrieva k varu 5 h. a po
ochladeni na 90°C sa vypusti do 2000 ml
vody. Po ddkladnom premiSani vodnéd vrstva
sa oddeli a organickd sa zmieSa s 500 ml
vody.a 50 g NaOH pri 40°C. Po oddelenf
vodnej vrstvy sa ochladf na 5°C. Ziska sd .
280 g 2-amino-N-(1- metyletyl]benzamldu o’
t. t. 145°C aZ 146 °C.

Priklad 3

Ako v priklade 1 v xyléne sa ziska po 2 h.
varu 270 g 2-amino-N-(1-metyletyl )benzami-
du.

Priklad 4

Ako v priklade 1 v benzéne sa ziska po 4
hodindch varu 200 g 2-amino-N-(1-metyle-
tyl)benzamidu.

Priklad 5

Ako v priklade 1 sa pridd 137 g antrani-
lovej kyseliny a po 2 h. varu sa ziska 170 g
(95 % na antranilovd kyselinu) amidu o t.
t. 145 °C aZ 146 °C.
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PREDMET VYNALEZU

1. Spbsob pripravy Z2-amino-N-[1-metyle-
tyl)benzamidu vzorca

-
CO-NH-CH
O ™~
[::I:NF% CH3

vyznabujici sa tym, ¥e antranilové kyselina
vzorca

[::]~COOH
- Alkcl

reaguje s izopropylaminom vzorca
CHs
CH—NH2
CHs3
a chloridom fosforitym vzorca PCls v pro-
stred{ organickych rozpiuStadiel ako st a-
romatické kvapalné uhlovodiky ako benzén,

toluén, xylén v rozmedzi teplét 5°C aZ 180
stuptiov Celzia.
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