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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia nowych N-(3,5-dwuchlorowcofenylo)-imidéw
0 ogbélnym wzorze 1, w ktérym X i X’ oznaczaja
atomy chlorowca, a A oznacza podstawiony rodnik
etylenowy o ogblnym wzorze 2, w kté6rym Ry ozna-
cza rodnik alkilowy o 1—4 atomach wegla, atom
chlorowca, grupe alkilotio o 1—10 atomach wegla,
nizszg grupe alkenylotio lub acylotio, grupe aral-
kilotio, fenylotio, chlorowcofenylotio, metylofenylo-
tio, nitrofenylotio, grupe dwualkiloaminows, w kt6-
rej rodnik alkilowy zawiera 1—6 atoméw wegla,
cykliczng drugorzedowg grupe aminowg o 4—5 ato-
mach wegla, grupe morfolinowg, grupe alkilosulfi-
nylowg o 1—10 atomach wegla lub grupe aralkilo-
sulfinylowa, a Ry oznacza atom wodoru lub rod-
nik alkilowy o 1—4 atomach wegla albo atom chlo-
rowca, przy czym jezeli Ry oznacza rodnik alkilowy,
to R; oznacza rodnik alkilowy, a gdy Rs oznacza
atom chlorowca, wéwczas Ry réwniez oznacza atom
chlorowca, za§ gdy Ry oznacza atom wodoru, woéw-
czas R; oznacza podstawnik inny niz rodnik alki-
lowy, albo A we wzorze 1 oznacza rodnik cyklo-
propylenowy o ogblnym wzorze 3, w ktérym Rg,
Ry, R; i Rg oznaczaja atomy wodoru lub rodniki
alkilowe o 1—4 atomach wegla, lub tez A oznacza
rodnik tr6jmetylenowy, cykloheksylen-1,2-owy, cy-
kloheksylen-1,2-owy, cykloheksadienylen-1,2-owy
lub o-fenylenowy.

Jako podstawnik chlorowcowy w zwigzkach wy-
twarzanych sposobem wedlug wynalazku wyste-
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puje chlor, brom, jod i fluor, a przyktadami drugo-
rzedowych grup aminowych sg grupy takie jak
grupa pirolidynowa i piperydynowa.

Zwigzki o wzorze 1 przejawiajg bardzo silne
wlasciwo$Sci mikrob6jcze w stosunku do wielu mi-
kroorganizméw réwniez grzybow powodujgcych
choroby roflin i pasozytéw zyjgcych na wielu pro-
duktach przemystowych, a niektére zwigzki o wzo-
rze 1 maja silne witaSciwo$ci mikrobbéjcze w sto-
sunku do mikroorganizméw chorobotwérczych.
Stwierdzenie to jest nieoczekiwane, poniewaz ana-
logiczne zwigzki nie pcdstawione w pozycjach 3
i 5 nie przejawiajag wyraznych wlaSciwosci mikro-
béjczych, natomiast niektére z tych analogbw maja
silne witaSciwosci chwastobdjcze, podczas gdy
zwigzki o wzorze 1 nie majg wecale wlasciwosei
chwastob6jczych.

Sposobem wedlug wynalazku, zwigzki o ogélnym
wzorze 1, w ktérym X i X’ majag wyzej podane
znaczenie, a A ma réwniez wyzej podane znacze-
nie, za wyjatkiem grupy alkilosulfinyloetylenowej
lub aralkilosulfinyloetylenowej, wytwarza si¢ przez
odwadnianie zwigzkéw o ogélnym wzorze 4, w kt6-
rym X i X’ majg wyzej podane znaczenie, a A’
oznacza grupe o ogélnym wzorze 2a, w ktérym R’y
oznacza rodnik alkilowy o 1—4 atomach wegla,
atom chlorowca, grupe alkilotio o 1—10 atomach
wegla, nizszg grupe alkenylotio lub acylotio, grupg
aralkilotio, grupe fenylotio, chlorowcofenylotio, me-
tylofenylotio lub nitrofenylotio, grupe dwualkilo-
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aminowg, w ktérej rodnik alkilowy ma 1—6 ato-
méw wegla, cykliczng drugorzedowsa grupe amino-
wa 0 4 lub 5 atomach wegla lub grupe morfolino-
w3, a Rp ma wyzZej podane znaczenie, przy czym
gdy Rg oznacza rodnik alkilowy to i R’y oznacza
rodnik alkilowy, a gdy Rs oznacza atom chlorowca
to i Ry oznacza atom chlorowca, za§ gdy Rs ozna-
cza atom wodoru to R’y ma wyzej podane znacze-
nie za wyjatkiem rodnika alkilowego, albo A’
oznacza grupe o ogbélnym wzorze 3, w ktérym Rg,
R4, Rz i Rg majg wyzej podane znaczenie, lub tez
A’ oznacza rodnik tr6jmetylenowy, cykloheksylen-
-1,2-owy, cykloheksylen-1,2-owy, cykloheksadieny-
len-1,2-owy lub o-fenylenowy. Proces odwadniania
prowadzi sie przez wog"rzewanie w temperaturze
20—250°C, ewentualnie & obecnosci §rodka odwad-
niajgcego. Przy Vu_iygii; §rodka odwadniajgcego,
reakcje prowadzi sig w temperaturze 20—150°C, ko-
rzystnie 60—100°€;"za$"'ibez uzycia $rodka odwad-
niajacego ogrzewa sie¢ produkt wyjSciowy w tem-
peraturze 150—250°C, korzystnie 180—200°C.

Jako Srodek odwadniajgcy stosuje sie na przy-
klad bezwodnik kwasowy, taki jak bezwodnik kwa-
su octowego, pieciochlorek, tlenochlorek lub piecio-
tlenek fosforu, chlorek acetylu lub chlorek tionylu,
przy czym najkorzystniej jest stosowaé bezwodnik
kwasu octowego. Srodek odwadniajgey stosuje sie
w iloSci wiekszej niz réwnomolowej w stosunku do
zwigzku o wzorze 4. Reakcja przebiega wprawdzie
bez stosowania rozpuszczalnika, ale korzystnie jest
stosowaé czynnik grzejny, na przyklad taki jak
ksylen, cieklte weglowodory parafinowe, nitroben-
zen, dwuchlorobenzen itp., albo rozpuszczalnik taki
jak benzen, toluen, ksylen, chloroform, czterochlo-
rek wegla itp. Reakcja trwa przewaznie !/2=—10 go-
dzin.

W przypadku, gdy we wzorze 4 symbole X i X’
sg identyczne a grupa A’ nie jest symetryczna,
wyjsciowe mono-N-(3,5-dwuchlorowcofenylo)-amidy
kwaséw dwukarboksylowych o wzorze 4 wystepuja
w postaci dwéch izomeréw strukturalnych. Nieza-
leznie jednak od tego, ktéry izomer stosuje sie jako
produkt wyjSciowy, otrzymany N-(3,5-dwuchlorow-
cofenylo)-imid o wzorze 1 ma jednakowg budowe.

Zwigzki o ogélnym wzorze 4 sg zwigzkami no-
wymi. Otrzymuje sie je latwo, na przyklad przez
reakcje 3,5-dwuchlorowcoaniliny o ogélnym wzo-
rze 5, w ktérym X i X’ majag wyzej podane zna-
czenie z bezwodnikiem kwasowym o ogblnym wzo-
rze 6, w ktérym A’ ma wyzej podane znaczenie.

Zwiazki otrzymane sposobem wedlug wynalazku
oczyszcza sie¢ W razie potrzeby znanymi sposobami,
na. przyklad przez przekrystalizowanie z odpowied-
niego rozpuszczalnika.

Jak wyzej wspomniano, N-(3,5-dwuchlorowcofe-
nylo)-imidy o wzorze ogélnym 1, w ktérym wszyst-
kie symbole maja wyzej podane znaczenie, majh
silne zdolnosci zwalczania réznych mikroorganiz-
méw, a miedzy innymi chorobotwoérezych grzybéw,
na przyklad Pyricularia oryzae, Cochlioholsou
miyabenanus, Xanthomonas oryzae, Sphaerotheca
fulginea, Pellicularia sasakii, Pellicularia filamen-
tosa, Fusarium oxysporum, Corticium rolfsii, Bo-
trytis cinerea, Sclerotinia sclerotiorum, Alternaria
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kikuchiana, Alternaria mali, Glomeralla" cingulata
i Pythium aphanidermatum oraz pasozytéw pro-
duktéw przemyslowych, na przyklad - Aspergillus
niger i mikroorganizméw chorobotwérczych, na
przyklad Staphyloccocus aureus, Escherichia coli
i Trichophyton rubrum.

Stwierdzono, ze te wlaSciwoSci wystepujg tylko
wtedy, gdy atom azotu jest podstawiony grupa
3,5-dwuchlorowcofenylows, natomiast nie . wyste-
puja wecale, jezeli rodniki fenylowe znajdujg sie
w innych pozycjach. Twierdzenie to jest poparte
wynikami nizej opisanych proéb.

Préba 1. Preparat w postaci proszku, zawierajgcy
badang substancje, rozciencza sie woda do okre-
Slonego stezenia i opryskuje nim rofliny ryzu ho-
dowane w doniczkach i majace po 3 liScie.. Na
1 doniczke stosuje sie po 7 ml roztworu. Po uply-
wie 1 dnia roS$iiny zakaza sie przez opryskanie
zawiesing zarodnikéw Pyricularia oryzae i po upty-
wie dalszych 5 dni oblicza sie plamy chorobowe na
10 lisciach. Wyniki podane w tablicach I—V §wiad-
czg o tym, ze N-(3,5-dwuchlorowcofenylo)-imidy
o wzorze 1 majg wtasciwos$ci grzybobbjcze znacznie
silniejsze niz zwigzki analogiczne, na przykiad od-
powiadajgce im izomery.

Tablica I
Nu- Stezenie | Liczba
mer . zwigzku | plam na
Kko- Badany zwigzek czeéci/ | 10-ciu
lejny /milion | lisciach
1 wzér 7 1000 28
2 wzér 8 1000 0
3 wz6r 9 1000 8
4 wz6r 10 1000 36
5 wzbr 11 1000 12
6 zwigzek poré6wnaw-
czy — wzbr 12 1000 256
bez zwigzku badanego 286
Tablica II
Nu- Stezenie [ Liczba
mer . zwigzku [ plam na
ko- Badany zwiazek czesci/ | 10-ciu
lejny /milion | liSciach
1 wzbér 13 1000 38
2 wzér 14 1000 56
3 zwigzek poréwnaw-
czy — wzbr 15 1000 312
4 zwigzek poréwnaw-
czy wzbr 16 1000 264
5 zwigzek poré6wnaw-
czy — wzér 17 1000 281
bez zwigzku badanego — 285
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Tablica III Tablica VI
Nu- Stezenie | Liczba Nu- Stezenie | Iiczba
mer . zwigzku |plam na| 4 mer . zwiazku | plam’ na
ko- Zwigzek badany czesci/ | 10-ciu ko- Zwiazek badany czeSci/ | 10-cfu |
lejny /milion | liSciach lejny ' /milion | liSciach'
i
1 | wzor 18 500 2,8 1 | wzér 28 500 3
2 wzér 19 600 3,7 .10 2 wzér T 500 0
3 wzbr 20 500 36,7 3 wzér 8 500 0
bez badanego zwigzku — 38,9 4 | wzor 9 500 6
5 wzér 29 -500 . 8
6 wzbr 30 500 19
15 7 | wzér 31 500 26 |
8 wz6br 10 500 25
Tablica IV 9 | wzér 11 — zwigzek :
poréwnawczy 500 0
10 6r 12 — zwigzek |
Nu- Stezenie | Liczba 20 :;zr 6wnawczzywmze 500 48
mer . zwigzku |plam na . . ’
Ko- Zwigzek badany czebei/ | 10-ciu bez badanego zwigzku e
lejny /milion | liSciach
25
1 wz6r 21 500 0,6
2 wzbr 22 500 14 li
3 | wzér 23 500 1,2 Tablica VI
4 zwigzek poréwnaw-
czy — wzbr 24 500 33,8 » | Nu- Stezenie | Liczba
5 zwigzek poré6wnaw- mer . ‘| zwigzku [ plam na
czy — wzbr 25 500 30,3 ko- Zwiazek badany czesci/ | 10-ciu
6 zwigzek poréwnaw- lejny /milion | liSciach
czy — wzér 26 500 35,1
bez badanego zwiazku — 34,5 35
1 wzbr 32 100 0,8
2 wzbér 33 100 1,2
3 | wzér 34 100 1,0
4 | wzor 35 100 0
%0 5 wzér 36 100 1,9
Tablica V 6 | wzér 37 100 34
7 wzér 38 100 3,8
. 8 | wz6r 39 — zwigzek :
Nu; S;‘:ize:k‘s D{-:f:b:a poréwnawczy 100 50,1
me z , .
o Zwiazek badany cz:éci/ 10-ciu s bez badanego zwigzku — 52,3
lejny /milion | li§ciach
1 wzér 27 500 14
bez badanego zwigzku — 38,8 50
Tablica VIII

Nu- Stezenie N

Préba 2. Badanymi zwiazkami w postaci prepa- 5 | mer . : zwigzku Liczba
ratébw do opylania, opyla sie roliny ryzu w sta- ko- Zwiazek badany czesci/ plam na
dium 4 liSci, stosujgc 100 mg preparatu na 1 do- lejny /milion 1 liSciu
niczke o $rednicy 9 cm. Nastepnego dnia ro$liny
opryskuje sie zawiesing zarodnikéw Cochliobolus
miyabeanus i po uplywie 3 dni oblicza plamy 60 1 | wzér 40 2 0
chorobowe. Wyniki podano w tablicach VI—XII, 2 | wzér 41 2 42
przy czym wyniki te §wiadczg o tym, ze wiasci- 3 | wzbr 42 — zwiazek
wosci grzybobbjcze zwigzkéw o wzorze 1 sg sil- poréwnaweczy 2 55,3
niejsze niz odpowiednie wtasciwosci zwiazk6w ana- bez zwigzku badanego — 62,9
logicznych, na przyklad izomeréw. 63
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Tablica IX
Nu- Ste?enle Liczba
mer . zwigzku
ko- Zwigzek badany czesci/ pla{n }1a 5
lejny /milion |1 lisciu
1 wzobr 13 2 71
2 | wzor 43 2 5,6 10
3 wzér 44 2 9,2
4 wzér 45 2 8,5
5 wzbr 14 2 43
6 wz6r 15 — zwigzek
poréwnawczy 2 78,1 15
7 wzbér 16 — zwigzek
poréwnawczy 2 59,8
8 wzér 17 — zwigzek
poréwnawezy 2 73,2
9 | wzér 46 — zwigzek 20
poréwnawczy 2 70,4
bez zwigzku badanego — 76,9
Tablica X »
Nu- Ste?enie Liczba
mer zwigzku
Zwigzek badany , ., |plam na
ko~ czesci/ s s
o 1 lisciu 30
lejny /milion
1 wzobr 18 2,0 0
2 wz6r 19 2,0 0,9
3 wzbr 47 2,0 1,8 35
4 wzor 48 2,0 0,3
5 wzbr 20 — zwigzek
poréwnawczy 2,0 68,4
6 wzér 49 — zwiazek
poréwnawczy 2,0 56,2 40
7 wzér 50 — zwigzek
poréwnawczy 2,0 60,1
bez badanego zwigzku — 67,3
45
Tablica XI
Nu- Ste?eni'e Liczba
mer zwigzku
Ko- Zwiazek badany czesci/ plafr’x .na 50
qs 1 liSciu
lejny /milion
1 2 3 4
1 wzér 21 2,0 0 55
2 wzbr 22 2,0 0,8
3 | wzbr 51 2,0 2,4
4 | wzér 23 2,0 1,1
5 | wzér 52 2,0 1,9
6 | wzér 53 — zwigzek 60
poréwnawczy 2,0 60,9
7 | wzér 54 — zwigzek
poréwnawczy 2,0 54,6
8 | wzér 55 — zwigzek
poréwnawczy 2,0 53,2 [

8
1| 2 3 4
9 | wzér 24 — zwigzek
poréwnawczy 2,0 70,7
10 | wzér 25 — zwigzek
poréwnawczy 2,0 58,1
11 wzbr 26 — zwigzek )
poréwnawczy 2,0 63,2
bez badanego zwigzku — 69,4
Tablica XII
Nu- Stezenie iczh
mer Zwiazek bad zwigzku {_‘mz a
ko- wigzek badany czesci/ Iia;m 'na
lejny /milion | * 1514
1 wzoér 27 2,0 0
2 | wzér 56 2,0 3,5
3 | wzér 57 2,0 1,8
4 wzlr 58 2,0 0,3
bez badanego zwigzku — 66,7

Préba 3. Ro§liny ryzu wyhodowane w doniczkach
o Srednicy 9 cm, majgce wysoko§é 50—60 cm trak-
tuje sie badanymi zwigzkami w postaci koncen-
tratéw dajacych sie emulgowaé, przy czym na 1 do-
niczke stosuje sie 10 ml emulsji. Po uplywie 3 go-
dzin todygi roflin zaszczepia sie grzybnig Pellicula-
ri sasakii i po 5 dniach ustala stopien uszkodze-
nia roflin, postugujgc sie nastepujgcym wzorem:

. (wskaznik zakazenia X
Stopiefi £y X liczba todyg)

uszkodzenia = = X 100

catkowita liczba todyg X 3

przy czym wskaZnik zakazenia okre$la sig liczbami
0—3, ktoére majg nastepujgce znaczenie:

0 oznacza brak plam chorobowych na pochwie
rosliny

1 oznacza wystepowanie plam chorobowych ni-
kiych

2 oznacza wystepowanie plam o $rednicy mniej-
szej niz 3 cm

3 oznacza wystepowanie plam o $rednicy wiek-
szej niz 3 cm.

Wyniki préb podane w tablicach XIII—XVIII
Swiadczg o tym, ze zwigzki o wzorze 1 majg wila$-
ciwo$ci grzybobbjcze silniejsze niz odpowiednie
wlasciwosci zwigzkéw analogicznych.

Tablica XIII

Nu- Stezenie L.
mer iazek zwigzku Stopien
ko- Badany zwigze czesci/ uszk?-
lejny /milion | dzenia
1 2 3 4
1 wzor 28 200 2,7
2 wzor 7 200 0
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c.d. tablicy XIII
1 2 3 4
3 wzér 8 200 0 5
4 wzbér 9 200 1,8
5 wzbr 29 200 3,9
6 wzbr 10 200 18,9
7 wzbr 11 200 0
8 wz6r 12 — zwigzek "
poréwnawczy 200 86.9
9 preparat TUZ 200 3,6
bez zwigzku badanego —_— 100
Preparat TUZ zawiera w stosunku wagowym 40%e 15
dwusiarczku ezterometylotiokarbamylu, 20% bis-
-(dwumetylodwutiokarbaminianu) metyloarsyny
i 20% dwumetylodwutiokarbaminianu cynku.
20
Tablica XIV
Nu- Stezenie ..
[ mer . zwigzku Stopien
Ko- Badany zwigzek czesei/ uszkt;)-
lejny /milion | dZenia |
1 wzébr 32 200 8,9
2 wzér 34 200 5,2
3 wzér 35 200 0 30
4 wz6ér 37 200 13,4
5 wzér 39 200 100
6 TUZ 200 4,7
— | bez zwigzku badanego — 100
35
Tablica XV
Nu- Stezenie .
mer ) zwiazku | Stopien ©
ko- Badany zwigzek czesei/ uszk?-
lejny /milion dzenia
1 | wzér 40 1000 145
2 [ wzbr 42 1000 100 s
— | bez zwigzku badanego — 100
Tablica XVI 50
Nu- Stezenie .
mer ) zwigzku | Stopien
ko- Badany zwigzek czesei/ uszk9-
lejny ' /milion | 97eDia |
1 wzér 18 200 0,8
2 wz6ér 19 200 [1}
3 wzér 48 200 2,8
4 wzér 20 — zwigzek 60
poréwnawczy 200 100
5 wzér 50 — zwigzek
poréwnawczy 200 100
6 TUZ 200 43 !
bez zwigzku badanego —_ 100 65

10

Tablica XVIH

- Nu- Stezenie .

[ mer . zwigzku Stopief
ko- Badany zwigzek czebci/ ru!szk?-
lejny /milion | dzenia

1 wzbér 21 500 0
2 wzbr 22 500 3,6
3 wzbér 51 500 45
4 wzér 53 — zwigzek
poréwnawczy 500 100
5 wzér 54 — zwigzek
poréwnawczy 500 100
6 wzér 24 — zwigzek
poréwnawczy 500 100
7 wzbr 26 — zwigzek
poréwnawczy 500 100
8 TUZ 500 3,7
bez badanego zwigzku — 100
Tablica XVIII
Nu- Stezenie .
mer ) zwiazku Stopient
Ko- Badany zwigzek czesci/ uszk?-
lejny /milion | Yzenia
1 wzbr 27 500 0
2 wzbér 57 500 3,6
3 wzér 58 500 0,4
4 TUZ 500 3,8
bez badanego zwigzku — 100

Préba 4. Glebe z pola uprawnego umieszcza sig
w doniczkach o $rednicy 9 cm i zakaza dodajac na
powierzchnie po 10 ml gleby zakazonej Pellicula®
ria filamentosa, po czym do kazdej doniczki doda-
je sie 15 ml emulsji, otrzymanej przez rozcieficze-
nie wodg koncentratéw zawierajgcych " badane
zwigzki. Po uptywie 2 godzin zasiewa sie 10 nasion
ogérké6w i po 5 dniach obserwuje sie stan zaka-
zenia roSlin i oblicza procent wzej$cia z naste-

pujacego réwnania:

procent
wzejscia F

Wyniki podane w tablicach XIX—XXV §wiadcza
o tym, ze zwiazki o wzorze 1 majg wlasciwosei
dezynfekeyjne silniejsze niz znane zwigzki ana-

logiczne,

liczba ro$lin zdrowych
wzeszlych w doniczkach
zakazonych

liczba roélin wykielko-
wanych bez zakazenia
i traktowania bada-
nym zwigzkiem

X 100

-

-
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Tablica XIX
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Nu- Stezenie
mer ) zwiazku Proc(?nt 5
Ko- Badany zwigzek czesci/ “ZZ(.-!J-
lejny /milion sela
1 wzér 28 500 98,0 10
2 wzér 8 500 100
3 wzér 9 500 97,6
4 | wzér 29 500 83,4
5 wzér 30 500 78,8
6 wzér 11 500 91,0 5
gleba zakazZona, bez
badanego zwigzku —_ 0
gleba nie zakazona,
bez badanego zwigzku — 100
20
Tablica XX
25
Nu- Stezenie
‘mer . zwigzku Proct?nt
ko- Badany zwigzek czesei/ v&’rzEeJ-
lejny /milion | €18
’o.
1 wz6r 33 1000 93,8
2 wzbr 35 1000 100,0
3 wzbr 38 1000 90,1
4 | wzér 39 — zwigzek 35
poréwnawczy 1000 0
5 wzér 59 — znany
zwigzek grzybobbjczy 1000 93,7
gleba zakazona, bez
badanego zwigzku —_ 0 L
gleba nie zakazona,
bez badanego zwigzku — 100,0
45
Tablica XXI
Nu- Stezenie
mer . zwigzku Proc?nt 5o
ko- Badany zwigzek czesci/ WZ(.E]—
lejny /milion Scia
1 wzor 40 500 92,5 55
2 wzér 41 500 88,7
3 wzér 42 — zwigzek
poréwnawczy 500 0
4 wzér 59 — znany
zwigzek grzybobb6jczy 500 90,4 60
gleba zakazona, bez
badanego zwigzku — 0
gleba nie zakazona,
bez badanego zwigzku — 100
65
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Tablica XXII
Nu- Stezenie
mer . zwiazku | Frocent
Ko- Badany zwigzek czedci/ wz?j—
lejny /milion | Scia
1 wzér 43 500 87,8
2 wzbr 45 500 873
3 wzb6r 14 500 90,2
4 wzér 46 — zwigzek
poréwnawczy 500 0
5 wzér 59 — znany
zwigzek grzybobbjczy 500 86,4
gleba zakazona, bez
badanego zwigzku — 0
gleba nie zakazona,
bez badanego zwigzku —_ 100
Tablica XXIII
Nu- Stezenie
mer . zwigzku Proce.nt
ko- Badany zwigzek czesci/ v&,rz?]—
lejny /milion scia
1 wzbr 18 500 100
2 wzbr 19 500 97,3
3 wzor 48 500 98,4
4 wzor 20 — zwigzek
poréwnawczy 500 0
5 wz6r 59 — znany
§rodek grzybobéjczy 500 88,6
gleba zakazona, bez )
badanego zwigzku — 0
gleba nie zakaZona,
bez badanego zwigzku — 100
Tablica XXIV
Nu- Stezenie
mer . zwiazku Proc?nt
ko- Badany zwigzek czesci/ wzej-
lejny /milion Scia
1 wzobr 21 500 98,5
2 wzér 23 500 74,3
3 wzér 52 500 91,2
4 wzér 54 — zwigzek
poréwnawczy 500 5,6
5 wzér 24 — zwigzek
poréwnawczy 500 0,8
6 wzér 26 — zwigzek
poréwnawczy 500 [1}
7 wzér 59 — znany :
Srodek grzybobéjczy 500 96,6
gleba zakazona, bez
badanego zwigzku — 0
gleba nie zakazona,
— 100

bez badanego zwigzku
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Tablica XXV

Nu- Stezenie
mer . zwigzku Proc?nt
Ko- Badany zwigzek czesei/ V\’IZ.EJ-
lejny | /milion scia
1 wzbr 27 500 92,4
2 wzér 57 500 87,3
3 wz6br 58 500 98,6
4 wz6r 59 — znany
zwiazek grzybobdjczy 500 94,3
gleba zakazona, bez
badanego zwigzku —_ 0
gleba nie zakazona,
bez badanego zwigzku — 100
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Préba 5. Kazdy z badanych zwigzkéw w postaci
proszku dajgcego sie zwilzaé, rozciencza sie woda
do okre$lonego stezenia badanej substancji i roz-
tworem tym zrasza sadzonki dyni hodowane w do-
niczkach o $rednicy 12 cm i majgce 3—4 liscie.
Na 1 doniczke stosuje sie 7 ml roztworu. Po upty-
wie 1 dnia rofliny zrasza sie¢ zawiesing zarodni-
k6w Sphaerotheca felginea i po uplywie dalszych
10 dni cbserwujemy objawy chorobowe na 4 gér-
nych lisciach ro$lin, ustalajgc stopien uszkodze-
nia na'podstawie wzoru:

2(wskaznik zaka-
zenia X liczba lisci) X 100

calkowita liczba
lisci X 5

Stopien uszkodzenia =

Wskaznik zakaZenia okreéla sie liczbami 0, 1, 3,
5 przy czym 0 oznacza brak objaw6w chorobo-
wych, 1 — nikle objawy, 3 — $rednie objawy i 5
oznacza duze plamy chorobowe. Wyniki podano
w tablicach XXVI—XXX, przy czym wyniki te
dowodzg ze aktywno$é grzybobbjcza zwigzkéw
o wzorze 1 jest wieksza niz analogicznych zwigz-
kow.

Tablica XXVI

Nu- Ste'zeme Stopiets
mer . zwigzku
ko- Badany zwigzek czesei/ uszk?-
lejny /milion dzenia
1 wzor 18 1000 9,1
2 wzor 39 1000 41,7
bez badanego zwigzku — 52,9

30

35

40

45

50
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60
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Tablica XXVII
Nu- Stezenie topiet
mer Bad iazek zwigzku Stopien
ko- adany zwigze czeci/ uszk9-
lejny /milion | dZenia
1 wzbr 43 500 2,3
2 wzbr 44 500 6,7
3 | wzér 14 500 14,6
4 |'wzbr 46 — zwigzek
poréwnawczy 500 45,8
bez badanego zwigzku — 42,3
Tablica XXVIII
Nu- StezZenie topief
mer . iazek zwigzku . Ollilen
ko- Badany zwigze czesci/ gsz 9-
lejny /milion zenia
1 wzbr 18 1000 2,3
2 wzér 20 — zwigzek
poréwnawczy 1000 48,2
bez badanego zwigzku — 56,3
Tablica XXIX
Nu- Stezenie Stopies
mer . zwigzku oilen
ko- Badany zwigzek czesci/ gsz 9- ]
lejny /milion zenia
1 wzbr 21 1000 0,8
2 wzér 51 1000 2,3
3 wzér 24 — zwiazek
poréwnawczy 1000 40,2
bez badanego zwigzku — 43,3
Tablica XXX
Nu- Stezenie Stopief
mer ) zwigzku opien
Ko- Bgdany zwigzek czebci/ uszk9-
lejny /milion | dzenia
1 wz6r 58 1000 6,3
bez badanego zwigzku — 58,4

Préba 6. Metoda roztworu agarowego bada sie
wlasciwoséci hamowania rozwoju réznych grzybéw
bakteriobdjczych przez N-(3,5-dwuchlorowcofenylo)-
-imidy o wzorze 1 na przykladzie N-(3’, 5’-dwuchlo-
rofenylo)-imidu kwasu cyklopropanodwukarboksy-
lowego. Wyniki podano w tablicy XXXI.
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Tablica XXXI

Minimalne ste-
Zenie zwiagzku
hamujace rozwoj
w czeSciach

Badany grzyb

na milion
Pyricularia oryzae 200
Pellicularia filamentosa 40

Botrytis cinerea 8

Sclerotinia sclerotiorum 40
Alternaria kikuchiana 40
Alternaria mali 40
Glomerella cingulata 200

Préba 7. W spos6b podany w probie 6 bada sie
zdolnosé N-(3’, 5-dwuchlorofenylo)-imidu kwasu
cyklopropanodwukarboksylowego hamowania wzro-
stu Aspergillus niger ATCC 9642. Wyniki podano
w tablicy XXXII.

Tablica XXXII

Minimalne ste-
Nu- zenie zwiazku
mer . w czefciach
ko- Badany zwiazek na milion
lejny hamujace
rozwdéj grzyba
1 | wzobér 32 2000
2 | wzér 39 — zwiazek
poréwnawczy 2000<<
Okreslenie 2000< oznacza, ze przy stezeniu

zwigzku wynoszacym 2000 czesci/milion nie stwier-
dza sie zadnej aktywnosci tego zwiazku.

Préba 8. Metoda roztworu agarowego bada sie
zdolnosé hamowania rozwoju réinych grzybéw
chorobotwérezych przez N-(3,5-dwuchlorofenylo)-
-imid kwasu glutarowego. Wyniki podano w tablicy
XXXIII.

Tablica XXXIII

Minimalne ste-
Zenie zwigzku
w czeSciach/mi-
lion hamujace
rozw6j grzyba

Badany grzyb

Cochliobolus miyabeanus 200
Pellicularia filamentosa 200
Botrytis cinerea 40
Alternaria kikuchiana 200
Sclerotinia sclerotiorum © 40
Alternaria mali 200

Proba 9. Metodg podang w prébie 9 bada sie
zdolno§¢é hamowania rozwoju Aspergillus niger

10
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ATCC 96 42 przez N-(3,5-dwuchlorofenylo)-imid
kwasu glutarowego. Wyniki podano w tablicy

XXXIV.
Tablica XXXIV

Nu- Minimalt.xe stezenie
mer zwigzku

Ko- Badany zwigzek w cze$ciach/milion
lejny hamujace rozwéj

grzyba

1 wz6ér 40 5000

2 wzbr 41 5000

-3 wzér 42 5000<<

Okreslenie 5000 < oznacza, Ze przy stezeniu zwiaz-
ku wynoszgcym 5000 czeSci na milion nie stwier-
dzono zadnej aktywnos$ci zwigzku.

Pr6éba 10. Metodg roztworu agarowego bada sie
zdolno§¢é hamowania wzrostu chorobotwérczych
grzybéw przez N-(3,5-dwuchlorofenylo)-imid kwa-
su a-chlorobursztynowego. Wyniki podano w ta-
blicy XXXV.

Tablica XXXV

Minimalne ste-
zenie zwigzku
w czeSciach/mi-
lion hamujace
rozwoéj grzyba

Badany grzyb

Pyricularia oryzae 200
Pellicularia filamentosa 200
Corticium rolfsii 200
Botrytis cinerea 200
Sclerotinia sclerotiorum 200
Clomerella cingulata 200

Proba 11. Metodg roztworu agarowego bada sie
zdolno$¢ hamowania wzrostu Aspergillus niger
przez N-(3,5-dwuchlorofenylo)-imid kwasu a-chlo-
robursztynowego. Wyniki podano w tablicy XXXVI.

Tablica XXXVI

Minimalne stezenie
zwigzku

w cze$ciach/milion

hamujace rozwéj
grzyba

Badany zwiazek

Wzér 21 1000

Préba 12. Metodg roztworu agarowego bada sie
zdolno§¢ hamowania rozwoju chorobotwérezych
bakterii i grzybéw przez N-(3,5-dwuchlorofenylo)-
-imid kwasu etylosulfinylobursztynowego (zwiazek
1) i przez N-(3,5-dwuchlorofenylo)-imid kwasu
n-butylosulfinylobursztynowego. Wyniki podano w
tablicy XXXVII.
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Tablica XXXVII
Minimalne stezenie
zwigzku
Badany mikroor- w czeéciach/milion,
ganizm hamujgce rozwoj
zwigzek 1 | zwigzek 2

Pyricularia oryzae 200 200
Xantomonas oryzae 200 200<<
Pellicularia fila-

mentosa 200 200
Pythium aphanider-

matum 200 200<<
Botrytis cinerea 200 40
Sclerotinia scle-

rotiorum 200 200
Alternaria kiku-

chiana 200 40
Glomerella cingulata 200 40
Cochliobolus

miyabeanus 200 200
Helmintosporium

sigmoideum 200
Fasarium piri 200
Xantomonas pruni 200 200<<
Xantomonas citri 200 200
Erwinia aroidae 200 200<<

Préba 13. Metodg roztworu agarowego bada sie
zdolno$ci hamowania rozwoju grzyba Aspergillus
niger ATCC 96 42 przez N-(3,5-dwuchlorofenylo)-
-amid kwasu etylosulfinylobursztynowego i przez
N=-(3,5-dwuchlorofenylo)-imid kwasu n-butylosulfi-
nylobursztynowego. Wyniki podano w tablicy
XXXVIII.

Tablica XXXVIII

Minimalne stezenie
zwigzku

w cze$ciach/milion

hamujgce rozwo6j

Badany zwigzek

wzbr 27
wzér 57

200
200

Wyniki podanych wyzej préb §wiadczg o tym,
2e zwiazki o ogbélnym wzorze 1 s cennymi Srod-
kami zwalczajagcymi mikroorganizmy szkodliwe
dla rolnictwa, wyrob6éw przemystowych, a niekt6-
re z tych zwigzk6w moga byé stosowane jako §rod-
ki farmakologiczne. Jako $rodki do zwalczania
grzyb6éw i bakterii zwigzki o wzorze 1 stosuje sig
korzystnie zmieszane ze znanymi no$nikami w po-
staci preparatéw takich, jak proszek do opylania,
proszek dajgcy sie zwilzaé, preparaty olejowe do
rozpylania, aerozole, tabletki, koncentraty dajace
sie emulgowaé, preparaty granulowane, mascie
itp.
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Opré6cz zwigzkébw o wzorze 1, preparaty te moga

.zawieraé jeden lub kilka znanych zwigzkéw grzy-

bobdjczych, owadobéjczych i chwastobbjczych ta-
kich, jak blastycydyna S, kasugamycyna, polioksyn,
cellocydyna, chloramfenikol, 0,0-dwuetylo-S-benzy-
lofosforotiolan, S,S-dwufenylofosforodwutiolan 0-
-etylowy, S-benzylofosforotiolan, 0,0-dwuizopropy-
lowy, S-benzylofenylotiofosfonian 0-etylowy, pie-.
ciochlorobenzaldoksym, alkohol pigciochlorobenzy-
lowy, nitryl kwasu pieciochloromigdalowego, octan
pieciochlorofenylu, metyloarsonian Zelaza, metylo-
arsonian amonowo-zelazowy, »-1,2,3,4,5,6-szeScio-
chlorocykloheksan, 1,1,1-tr6jchloro-2,2-bis-(p-chloro-
fenylo)-octan, fosforotionian 0,0-dwumetylo-0(p-ni-
trofenylu), fosforodwutionian S-[1,2-bis-(etoksykar-
bonylo)-etylo]-0,0-dwumetylu, fenylofosfonotionian
0-etylo-0-p-nitrofenylu, N-metylokarbaminian a-
naftylu, fosforotionian 0,0-dwumetylo-0-(p-nitro-
-m-metylofenylu), chryzantemian 3,4,5,6-czterowo-
doroftalimidometylu, N-metylokarbaminian 8,4~
-dwumetylofenylu, tiofosforan 0,0-dwumetylo-0-(2-
-izopropylo-6-metylo-4-pirymidynylu), fosforan 0,0-
-dwumetylo-2,2-dwuchlorowinylu, 1,1-bis-(-p-chlo-
rofenylo)-2,2,2-tr6jchloroetanol, 1,2-dwubromoetan,
1,2-dwubromo-2-chloropropan, etyleno-bis-(dwu-
tiokarbaminian) cynku, etyleno-bis-(dwutiokarba-
minian) manganu, 2,3-dwuchloro-1,4-naftochinon,
imid kwasu N-(tréjchlorometylotio)-4-cyklohekse-
no-1,2-dwukarboksylowego, imid kwasu N-(1,1,2,2-
-czterochloroetylotio)-4-cyklohekseno-1,2-dwukarbo-
ksylowego, nitryl kwasu czterochloroizoftalowego,
s6l sodowa kwasu p-dwumetyloaminobenzeno-
dwuazosulfonowego, 2,4-dwuchloro-6-(2-chloroanili-
no)-S-triazyna, kwas 2,4-dwuchlorofenoksyoctowy,
kwas 4-chloro-2-metylofenoksyoctowy, anilid kwa-
su 3,4-dwuchloropropionowego, eter 2,4-dwuchlorg-
fenylo-4’-nitrofenylowy i 2-chloro-4, 6-bis(etylo-
amino)-S-triazyna. Preparaty te moga takze za-
wieraé jeden lub kilka znanych zwigzkéw o wia-
SciowoSciach  nicieniob6jczych, roztoczobéjczych,
zwigzkéw dezynfekujgcych, nawozéw sztucznych,
dodatkéw spulchniajgcych glebe i §rodké6w regu-
lujgecych wzrost roslin.

Przyklady I—XIII. Technika postepowania
jest we wszystkich tych przykladach jednakowa.
Mianowicie, mieszaning 0,1 mola kwasu N-=(3,5-
-dwuchlorowcofenylo)-amidobursztynowego, 50 ml
bezwodnika octowego i 1 g bezwodnego octanu so-
dowego umieszcza sie¢ w czteroszyjnej kolbie o po-
jemno$ci 100 ml i w ciggu 1 godziny ogrzewa w
temperaturze 100°C. Nastepnie z mieszaniny reak-
cyjnej oddestylowuje sie pod zmniejszonym ciSnie-
niem kwas octowy i bezwodnik kwasu octowego
a pozostalo§é przemywa wodg i suszy, otrzymujac
z dobrg wydajno$cia zadany N-(3,5-dwuchlorow-
cofenylo)-imid kwasu bursztynowego. W razie po-
trzeby produkt oczyszcza sie przez przekrystalizo-
wanie z etanolu.

Stosowane tu jako produkty wyjSciowe pochodne
kwasu N-fenyloamidobursztynowego mozna wytwa-
rza¢ znang metodg z odpowiedniej pochodnej bez-
wodnika kwasu bursztynowego i pochodnej anili-
ny. Typowymi przykladami tych zwigzkéw sg bez-
wodniki takich kwas6w jak kwas 2-metylotiobur-
sztynowy, . 2-etylotiobursztynowy, 2-n-propylotio-
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‘bursztynowy,  2-izopropylotiobursztynowy, 2-n-bu-
-tylotiobursztynowy, 2-izobutylotiobursztynowy, 2-
-=II-rzed.butylotiobursztynowy, 2-III-rzed.butylotio-
bursztynowy, 2-n-amylotiobursztynowy, 2-izoamy-
-lotiobursztynowy, 2-heksylotiobursztynowy, 2-hep-
tylotiobursztynowy, 2-oktylotiobursztynowy, 2-no-
‘nylotiobursztynowy, 2-decylotiobursztynowy, 2-fe-
nylotiobursztynowy, 2-(o-chlorofenylotio)-burszty-
nowy, 2-(m-chlorofenylotio)-bursztynowy, 2-(p-chlo-
rofenylotio)-bursztynowy, 2-(o-metylofenylotio)-
-=bursztynowy, 2-(m-metylofenylotio)-bursztynowy,
- 2-(p-nitrofenylotio)-bursztynowy, 2-benzylotiobur-
sztynowy, 2-dwumetyloaminobursztynowy, 2-(dwu-
-«n-propyloamino)-bursztynowy, 2-(dwu-izopropylo-
amino)-bursztynowy . 2-(dwu-n-butyloamino)-bur-
sztynowy, 2-(dwu-izobutyloamino)-bursztynowy, 2-
~(dwu-n-amyloamino)-bursztynowy, 2-(dwuizoamy-
loamino)-bursztynowy, 2-dwuheksyloaminoburszty-
nowy, 2-pirolidynobursztynowy, 2-piperydynobur-
sztynowy i 2-morfolinobursztynowy. Przykladami
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pochodnych aniliny s3g: 3,5-dwufluoroanilina, 3,5-
-dwuchloroanilina, 3,5-dwubromoanilina i 3,5-dwu-
jodoanilina.

W tablicy XXXIX podano wzory pochodnych
kwasu amidobursztynowego o ogélnym wzorze 4
oraz wzory i wiaSciwosci fizyczne zwigzkéw o wzo-
rze 1, otrzymanych w spos6b wyzej opisany. Wy-
dajno§¢ reakcji podano w procentach wydajnoSci
teoretycznej a w rubryce ,wlasciwosci fizyczne”
podano temperature topnienia otrzymanego imidu
w °C, za§ w przypadku gdy produkt jest w tem-
peraturze pokojowej cieczg, podano jego tempe-
rature wrzenia, zaznaczajgc to w skrécie ,t.w.”.
W ostatniej rubryce tabeli, oznaczonej symbolem
X, podano zawarto§¢ procentowg chlorowca w
otrzymanym zwigzku, przy czym obok danej licz-
by podano symbol tego chlorowca. Gérne liczby
w rubrykach dolnych analizy elementarnej ozna-
czajg warto$ci obliczone z wzoru a dolne oznacza-
ja wartosci znalezione.

Tablica XXXIX

Zwigzek otrzymany
Nu- wydaj- analiza elementarna
Ter Zwigzek wzbr nos&é wlasciwosci
_— e s . .
ilaZu wyjsSciowy zwigzku A fizyczne % C % H % N % X
I wzbr 60
lub 60a wzbr 28 95 104—106 47,38 3,64 4,60 23,31 Cl
47,25 3,70 453 23,25
II wz6r 61
lub 61a wzoér 7 93 60—61,5 50,61 4,55 4,22 21,34 Cl
50,52 4,43 4,25 21,44
III wzor 62
lub 62a wz6r 63 96 47—51 55,687 5,97 3,61 18,26 Cl
55,60 5,90 3,72 18,50
IV wz6r 64 ’
lub 64a wzbr 8 B5 105—151 54,56 3,15 3,98 20,13
54,70 3,20 3,85 20,03
v wzbr 65 ’
lub 65a wzér 9 90 119—120 4970 | 2,61 3,62 27,51 Cl
49,54 2,50 3,75 217,85
VI wzbr 66
lub 66a wzbr 67 91 145—147 55,75 3,58 3,82 19,35 Cl
55,82 3,35 3,78 19,51
VII wzlr 68
lub 68a wz6r 29 94 t.w.0,1 55,74 3,58 3,82 19,36 Cl
mm Hg 55,60 3,43 3,90 19,55
197—200
VIII wzér 69
lub 69a wzor 30 95 95—96,5 53,35 5,12 8,89 22,50 Cl
53,23 | 5,05 8,93 22,64
IX wzér 70
lub 70a wzér 71 93 89—91 58,22 6,52 7,54 19,10 C1
58,15 6,67 7,42 19,00
X wzér 72
lub 72a wzér 31 97 85—87 53,69 4,51 8,95 22,64 Cl
53,80 4,40 8,78 22,76
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c.d. tablicy XXXIX
Zwiazek otrzymany
Nu- i analiza elementarna
mer . wydaj : :
Zwigzek wzor nosé wlasciwobci
przy- wyjéciowy zwigzku y fizyczne N
kiadu o % C % H % N % X
X1 wzbr 73
lub 73a wzbr T4 90 118—121 55,06 493 8,56 21,67 Cl1
55,22 5,05 8,42 21,32
XII wzér 75
lub 75a wz6r 10 b5 209—210 54,08 4,29 8,51 21,54 Cl
51,19 4,13 8,27 21,31
XI11 wz6r 76
lub 76a wz6r 11 95 159,5— 43,56 2,51 3,18 36,23 Br
161 43,26 2,47 3,30 36,44

Przyktad XIV—XX. Mieszanine 0,1 mola po-
chodnej monoamidu kwasu N-fenylocyklopropano-
dwukarboksylowego, 50 g bezwodnika kwasu octo-
wego i 1 g bezwodnego octanu sodowego umie-
szcza sie w czteroszyjnej kolbie o pojemnoSci 100
ml i mieszajac ogrzewa w temperaturze 100°C w
ciggu 30 minut, po czym oddestylowuje sie kwas
octowy i bezwodnik octowy pod zmniejszonym ci-
$nieniem, a pozostalo§é przemywa woda i suszy,
otrzymujgc z dobrg wydajnoSciag imid o wzorze 1.
W razie potrzeby produkt oczyszcza sie przez kry-
stalizacje z etanolu.

Wyjsciowe monoamidy wytwarza sie w znany
spos6b z bezwodnika odpowiedniego kwasu cyklo-‘
propanodwukarboksylowego i pochodnej aniliny,

25
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35

na przyklad z bezwodnika takiego kwasu jak kwas
cyklopropanodwukarboksylowy, 1-metylocyklopro-
panodwukarboksylowy, 3-metylocyklopropanodwu-
karboksylowy, 1,2-dwumetylocyklopropanodwukar-
boksylowy, 1,3-dwumetylocyklopropanodwukarbo-
ksylowy, 3,3-dwumetylocyklopropanodwukarboksy-
lowy, 1,3,3-tr6jmetylocyklopropanodwukarboksylo-
wy i 1,2,3,3-czterometylocyklopropanodwukarboksy-
lowy i pochodnych aniliny takich jak 3,5-dwuchlo-
roanilina, 3,5-dwubromoanilina, 3,5-dwujodoanili-
na i 3,5-dwufluoroanilina.

W tablicy XL podano zestawienie produktéw
wyjsciowych o wzorze 4, wzory otrzymanych imi-
déw i charakterystyke otrzymanych produktéw,

Tablica XL

Zwigzek otrzymany
Numer . weor | V- tempera- analiza elementarna
Zwiazek . daj- tura

przy- wyjsciowy ZWIAZ= | 10&¢ | topnienia
kladu ku % oc % C | %H| %N %X
XI1v monoamid kwasu N-3’,5'-

-dwuchlorofenylo-cyklo-

propanodwukarboksylo-

wego wz6r32 | 96 |130,5—132 | 51,59 2,76 | 5,47 27,69 Cl

51,38 2,41 | 5,38 27,61

XV monoamid kwasu N-/3’,5’dwu-

bromofenylo/-cyklopropano-

dwukarboksylowego wzbébr33 | 93 |133,5—135 38,29 | 2,05 | 4,06 43,38 Br
XV1 monoamid kwasu 1,2-dwume-

tylo-N-/3’,5’-dwuchlorofeny-

lo/-cyklopropanodwukar-

boksylowego wzér34 | 98 165—167 | 54,95| 3,90 | 4,93 24,96 Cl
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c.d. tablicy XL
Zwiazek otrzymany
Numer _ wWzbr ter?&eara- analiza elementarna
wigzek .
przy- wyjsciowy zwiaz- topnienia
ktadu ku oc %C |%H (%N % X
XVII monoamid kwasu 1,3- lub
2,3-dwumetylo-N-/3’,5’-dwu-
chlorofenylo/-cyklopropano-
dwukarboksylowego wzbr35 | 97 |127,5—129,5| 54,95 3,90 | 4,93 24,96 Cl
: 55,00 | 3,81 | 4,74 24,99
XVIII monoamid kwasu 3,3-dwume-
tylo-N-/3’,5’-dwuchlorofeny-
lo/-cykloproponodwukarbo-
ksylowego wz6r36 | 97 |134,5—137 54,95| 3,90 | 4,93 24,96 Cl
54,83 | 3,76 | 5,12 25,14
XIX monoamid kwasu 1,3- lub
2,3-dwumetylo-N-/3’,5-dwu-
bromofenylo/-cyklopropano-
dwukarboksylowego . wz6r37 | 95 161—162,5 | 41,85 2,97 | 3,76 42,84 Br
41,92 3,04 | 3,65 42,93
XX monoamid kwasu 1,3- lub
2,3-dwumetylo-N-/3’,5'-dwu-
jodo/-cyklopropanodwu-
karboksylowego wzér 38 | 98 170—172 | 33,43 2,37 | 3,00 54,34 J
33,58 2,15 | 2,92 54,61

Przyktad XXI. Mieszanine 27,6 g monoamidu
‘kwasu N-(3,5-dwuchlorofenylo)-glutarowego, 50 g
bezwodnika kwasu octowego i 1 g bezwodnego
.octanu sodowego ogrzewa sie¢ mieszajagc w tempe-
raturze 80—90°C w ciggu 1 godziny, po czym od-
destylowuje sie pod zmniejszonym ci$nieniem kwas
octowy i bezwodnik kwasu octowego, a pozostalosé
przemywa sie woda i suszy. Otrzymuje sie 24,8 g
imidu kwasu N-(3,5-dwuchlorofenylo)-glutarowego
w postaci krysztaléw o barwie biatej i o tempera-
turze topnienia 172,5—174,5°C. Wzorowi C1;HgOsNCl,
odpowiada sklad: 51,19% C, 3,51% H, 5,43% N
i 27,47% Cl, za§ analiza produktu wykazuje:
51,22% C, 3,24% H, 5,49% N i 27,47% CI.

Przyklad XXII. 36,5 g monoamidu kwasu
N-(3,5-dwubromofenylo)-glutarowego ogrzewa sie
w kolbie Claisena w temperaturze 170—180°C
w ciggu 30 minut i oddestylowuje powstajacg wo-
de. Otrzymany produkt przekrystalizowuje sie
z mieszaniny etanolu z benzenem, otrzymujgc 28,4 g
imidu kwasu N-(3,5-dwubromofenylo)-glutarowego
w postaci krysztaléw o barwie bialej i o tem-
peraturze  topnienia  151,5—153,5°C.  Wzorowi
C11HgOsN Bry odpowiada sktad: 38,07% C, 2,62% H,
4,06% N i 46,06% Br, za$ analiza produktu wyka-
zuje sklad: 37,94% C, 2,66% H, 4,13% N i 46,09% Br.

Przyktad XXIII. Mieszanine 23,0 g monoami-
du kwasu N-(3,5-dwujodofenylo)-glutarowego, 50 g
bezwodnika octowego i 1 g bezwodnego octanu so-
dowego ogrzewa sie mieszajagc w temperaturze
80—90°C w ciggu 1 godziny, a nastepnie oddestylo-
wuje pod zmniejszonym ciSnieniem kwas octowy
i bezwodnik kwasu octowego i pozostalo§é plucze
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wodg i suszy. Otrzymuje sie 21,2 g imidu kwasu
N-(3,5-dwujodofenylo)-glutarowego w postaci krysz-
taléw o barwie bialej i o temperaturze topnienia
177—178,5°C. Wzorowi C;3;HgO3NJs odpowiada
skiad: 29,96% C, 2,06% H, 3,18 N i 57,55% J, za$
w produkcie analiza wykazuje: 29,81% C, 2,32% H,
3,16% N 1 57,39% J.

Przyktad XXIV—XXVIII 0,1 mola pochodnej
monoamidu kwasu N-fenyloftalowego, 50 g bez-
wodnika cctowego i 1 g bezwodnego octanu sodo-
wego ogrzewa sie mieszajagc w czteroszyjnej kolbie
0o pojemno$ci 100 ml w temperaturze 80—100°C
w ciggu 1 godziny, po czym oddestylowuje si¢ pod
zmniejszonym ci$nieniem kwas octowy i bezwodnik
octowy a pozostalo§¢é przemywa wodg i suszy.
Otrzymuje sie z dobrg wydajnoscig imid o wzo-
rze 1. W razie potrzeby produkt oczyszcza si¢ prze-
krystalizowujac go z etanolu.

Stosowane jako produkty wyj$ciowe monoamidy
o wzorze 4 otrzymuje sie z odpowiedniej pochod-
nej bezwodnika kwasu ftalowego i aniliny. Przy-
ktadami pochodnych tych sg bezwodniki kwaséw
takich jak kwas 1,2-dwuwodoroftalowy, 1,4-dwu-
wodoroftalowy, 1,6-dwuwodoroftalowy, 3,4-dwuwo-
doroftalowy, 3,6-dwuwodoroftalowy, 4,5-dwuwodo-
roftalowy, 1,2,3,4-czterowodoroftalowy, 1,2,3,6-cztero-
wodoroftalowy, - 1,4,5,6-czterowodoroftalowy, 3,4,5,6-
-czterowodoroftalowy i szeSciowodoroftalowy,
a przykladami pochodnych aniliny sg: 3,5-dwufluo-
roanilina, 3,5-dwuchloroanilina, 3,5-dwubromoanili-
na i 3,5-dwujodoanilina. W tablicy XLI podano
zwigzki o wzorze 4 i otrzymane z nich imidy
o wzorze 1. . -
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Tablica XLI
Zwigzek otrzymany
Numer ) . ) Wy- Analiza elementarna
przy- Zwigzek Wzbér Wiasciwosci daj-
Ktadu wyjsciowy | zwigzku fizyczne no¢ | v, ¢ o H Yo N % X
XXI1v wzbr 77 wzér 43 96—97 96 56,78 3,74 4,73 23,94 Cl
57,03 3,50 4,66 23,71
XXV wz6r 78 wzér 45 174—176 94 57,17 3,08 4,76 24,11 Cl
57,32 2,98 4,56 23,88
XXVI wzér 79 wz6ér 13 204—205 97 57,56 2,42 4,80 24,27 Cl1
57,52 2,30 4,42 23,41
XXVII wzbr 80 wzér 14 112,5—115 95 56,39 4,39 4,70 23,78 Cl1
56,66 4,01 4,56 23,37
XXVIII wzbr 81 wzér 44 112—115 93 43,67 2,88 3,64 41,51
43,58 2,97 3,71 41,56

Przyktad XXIX—XXXII. Mieszanine 0,1 mo-
la monoamidu kwasu N-(3,5-dwuchlorowcofenylo)-
-bursztynowego, 50 ml bezwodnika octowego i 1 g
bezwodnego octanu sodowego ogrzewa sie miesza-
jac w temperaturze 80—100°C w ciggu 1 godziny,
a nastepnie oddestylowuje pod zmniejszonym cis§-
nieniem bezwodnik octowy i kwas octowy, a pozo-
stato§¢ przemywa woda i suszy. Otrzymuje sie
imid kwasu N-(3,5-dwuchlorowcofenylo)-bursztyno-
wego o wzorze 1. W celu oczyszczenia produkt
przekrystalizowuje sie ewentualnie z etanolu. Amid
stosowany jako produkt wyjSciowy otrzymuje sie
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przez reakcje pochodnej bezwodnika kwasu bur-
sztynowego, na przyklad bezwodnika kwasu 2,3~
-dwumetylobursztynowego, 2-etylo-3-metylobur-
sztynowego, 2,3-dwuetylobursztynowego 2-metylo-
-3-propylobursztynowego lub 2,3-dwupropylobur-
sztynowego z pochodng aniliny taka, jak 3,5-dwu-
fluoroanilina, 3,5-dwuchloroanilina, 3,5-dwubromo-
anilina lub 3,5-dwujodoanilina.

Wzory zwiazkéw wyjsciowych i otrzymanych
produktéw oraz wlasciwosci fizyczne produktéw
podano w tablicy XLII.

Tablica XLII

Zwiazek otrzymany
Numer ) Temperatura Wy- Analiza elementarna
przy- Zwigzek W.'zér topnienia daj-
Kladqu | Wyiciowy | zwigzku %o no§é [ ¢, c oo H Yo N % X
XXIX wzér 82 wzbér 18 110—116 96 52,96 4,07 5,15 26,06 Cl1
‘ 53,04 4,14 5,24 26,03
XXX | wzér 83 wz6r 19 125—132 93 39,92 3,07 3,88 4427 Br
39,88 2,89 4,00 4453
XXXI wzér 84 wzér 47 137—140 95 31,67 2,44 3,08 55,78 J
31,28 2,11 3,23 —
XXXII wzér 85 wzér 48 99—102 92 54,56 4,58 4,90 24,78 Cl1
54,29 4,51 478 24,85

Przyklady XXXIII—XXXVII. Mieszanine 0,1
mola pochodnej monoamidu kwasu bursztynowego,
50 ml bezwodnika kwasu octowego i 1 g bezwod-
nego octanu sodowego ogrzewa sie mieszajac
w temperaturze 80—100°C w ciaggu 1 godziny, a na-
stepnie oddestylowuje pod zmniejszonym ci$nie-

-niem kwas octowy i bezwodnik octowy a pozosta-
lo§¢ przemywa woda. Otrzymuje sie pochodng imi-
du kwasu N-(3’,5'-dwuchlorowcofenylo)-bursztyno-
wego o wzorze 1. Wydajno§é procesu jest dobra
a produkt ewentualnie oczyszcza sie przez krysta-
lizacje z etanolu,
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Wyjsciowy monoamid wytwarza sie przez reak-
cje pochodnej bezwodnika kwasu takiego, jak
kwas 2-fluorobursztynowy, 2-chlorobursztynowy,
2-bromobursztynowy, 2-jodobursztynowy, 2,3-dwu-
fluorobursztynowy, 2,3-dwubromobursztynowy, 2,3-

5

28
nym wzorze 4, w ktébrym X i X’ majg wyzej po-
dane znaczenie a A’ oznacza podstawiony rodnik
fenylenowy o ogélnym wzorze 2a, w ktérym R’y
oznacza rodnik alkilowy o 1—4 atomach wegla,
atom chlorowca, grupe alkilotio o 1—10 atomach

Tablica XLIII
Zwigzek qtrzymany
Numer ) Wy- Analiza elementarna
przy- Zwiazek Wzér Temp.)erfatura daj-
kladu wyjsciowy | zwigzku topnienia % nosé | o, o oo H Yo N % X
XXXIII wzor 86 wzbér 21 128,5—129,5 94 43,12 2,17 5,03 38,19 Cl
lub 86a 42,98 2,04 5,17 317,97
XXXIV wzér 87 wzér 22 132—136 93 37,19 1,87 4,34
- lub 87a 37,25 2,01 4,26
XXXV wzér 88 wzbr 51 188—190 90 38,38 1,61 4,48 45,31 Cl
38,31 1,50 4,32 45,57
XXXVI wzér 89 wzbr 23 153—156 90 32,69 1,65 3,81
lub 89a 32,53 1,53 3,51
KXXVII wzbr 90 wzor 52 186—190 91 29,89 1,25 3,49
29,74 1,38 3,47

-dwujodobursztynowy lub bursztynowy z pochodna
aniliny taka, jak 3,5-dwufluoroanilina, 3,5-dwuchlo-
roanilina, 3,5-dwubromoanilina i 3,5-dwujodoanilina.

WyjSciowe monoamidy i otrzymane imidy poda-
no w tablicy XLIII. ’

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania nowych N-(3,5-dwuchlo-
rowcofenylo)-imidéw o ogbélnym wzorze 1, w kt6-
rym X i X’ oznaczajg atomy chlorowca, a A ozna-
cza podstawiony rodnik etylenowy o og6élnym
wzorze 2, w ktérym R; oznacza rodnik alkilowy
o 1—4 atomach wegla, atom chlorowca, grupe alki-
lotio 0 1—10 atomach wegla, nizszg grupe alkeny-
lotio lub acylotio, grupe aralkilotio, fenylotio, chlo=
rowcofenylotio, metylofenylotio, nitrofenylotio, gru-
pe dwualkiloaminowg, w ktoérej rodnik alkilowy
zawiera 1—6 atoméw wegla, cykliczng drugorze-
dowa grupe aminowsa o 4 lub 5 atomach wegla,
grupe morfolinowa, grupe alkilosulfinylowg o 1—10
atomach wegla, lub grupe aralkilosulfinylows, a Rs
oznacza atom wodoru, rodnik alkilowy o 1—4 ato-
mach wegla lub atom chlorowca, przy czym Ry
oznacza rodnik alkilowy, jezeli Ry oznacza rodnik
alkilowy, Rj oznacza atom chlorowca, jezeli R
oznacza atom chlorowca i R; nie oznacza rodnika
alkilowego, gdy Ry oznacza atom wodoru, albo A
we wzorze 1 oznacza rodnik cyklopropylenowy
0 ogélnym wzorze 3, w ktérym Rg3, Ry, R5 i Rg
oznaczaja atomy wodoru lub rodniki alkilowe
0 1—4 atomach wegla, albo tez A oznacza rodnik
tr6jmetylenowy, cykloheksylen-1,2-owy, cyklohe-
ksenylen-1,2-owy, cykloheksadienylen-1,2-owy lub
o-fenylenowy, znamienny tym, ze zwigzek o og6l-
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wegla, nizszg grupe alkenylotio lub acylotio, grupe
aralkilotio, grupe fenylotio, lub chlorowcofenylotio,
metylofenylotio albo nitrofenylotio, grupe dwualki-
loaminows, w ktérej rodnik alkilowy ma 1—86 ato-
méw wegla, cykliczng drugorzedowsg grupe ami-
nowa o 4 lub 5 atomach wegla lub grupe morfoli-
nowsg, a Ry ma wyzej podane znaczenie, przy czym
R’y oznacza rodnik alkilowy, gdy Rs oznacza rod-
nik alkilowy i Ry oznacza atom chlorowca, gdy Ra
oznacza atom chlorowca, za§ R’y nie oznacza rod-
nika alkilowego, gdy Rs oznacza atom wodoru, albo
A’ oznacza rodnik cyklopropylenowy o ogélnym
wzorze 3, w ktéorym Rg, R4, R5 i Rg majg wyze]j
podane znaczenie lub tez A’ oznacza rodnik. tréj-
metylenowy, cykloheksylen-1,2-owy, cyklohekseny-
len-1,2-owy, cykloheksadienylen-1,2-owy, lub o-fe-
nylenowy, cgrzewa sie w temperaturze 20—250°,
ewentualnie w obecno$ci $rodka odwadniajgcego,
otrzymujgc zwigzek o wzorze 1, w ktérym X i X’
majg znaczenie podane wyzej, a A ma znaczenie
podane wyzej dla A’.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
zwigzek o ogblnym wzorze 4, w ktérym wszystkie
symbole majg znaczenie podane w zastrz. 1, ogrze-
wa sie w temperaturze 20—150°C w obecnoS$ci
srodka odwadniajgcego.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
zwigzek o ogbélnym wzorze 4, w ktéorym wszystkie
symbole maja znaczenie podane w zastrz. 1, ogrze-
wa sie w temperaturze 150—250° bez uzycia $rod-
ka odwadniajgcego. o

4. Spos6b wedlug. zastrz.. 1 albo 2, znamienny
tym, Ze jako $rodek odwadniajgcy stosuje sie bez-
wodnik kwasowy, pieciochlorek ‘fosforu, tlenochlo-
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rek fosforu, pieciotlenek fosforu, chlorek acetylu
lub chlorek tionylu.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
reakcje prowadzi sie w §rodowisku rozpuszczalnika.

6. Spos6b wedlug. zastrz. 1, znamienny tym, ze
w przypadku otrzymywania zwigzku o og6lnym
wzorze 1, w ktéorym X i X’ majgq znaczenie podane
w zastrz. 1, a A oznacza grupe o ogélnym wzo-
rze 2, w ktérym Ry oznacza grupe alkilotio o 1—10
atomach wegla, grupe benzylotio, chlorowcofeny-
lotio, metylofenylotio, nitrofenylotio, grupe dwual-
kiloaminowg o 1—6 atomach wegla, drugorzedowa
cykliczng grupe aminowg o 4 lub 5 atomach wegla
lub grupg morfolinowa, a Rp oznacza atom wodoru,
ogrzewa sie zwiazek o ogblnym wzorze 4, w kt6-
rym X i X’ majg wyzej podane znaczenie, a A’
oznacza grupe o wzorze ogélnym. 2a, w ktérym R’y
i Ry oznaczaja atomy wodoru, grupy alkilotio
o 1—10 atomach wegla, grupy benzylotio, fenylotio,
chlorowcofenylotio, metylofenylotio, nitrofenylotio,
grupy dwualkiloamirfowe o' 1—6 atomach wegla,
drugorzedowe cykliczne grupy aminowe o 4 lub 5
atomach wegla albo grupy morfolinowe, przy czym
gdy R’y nie oznacza atomu: wodoru, wéwczas Ra
oznacza atom wodoru, a gdy R’y oznacza atom wo-
doru, géwczas Rg nie oznacza atomu wodoru.

7. Spos6b wedlug zastrz. 6; znamienny tym, zZe
proces prowadzi sie w obecnofci §rodka odwadnia-
jacego, zwlaszcza bezwodnika kwasu octowego, tle-
nochlorku fosforu, pieciotlenku fosforu lub chlorku
acetylu.

8. Spos6b wedlug zastrz. 6, znamienny tym, Ze
-reakcje prowadzi sie w §rodowisku obojetnego roz-
puszczalnika.

9. Spos6éb wedtug zastrz. 1, znamienny t{ym, ze
w przypadku otrzymywania zwigzku o wzorze og6l-
nym 1, w ktérym X i X’ majg znaczenie podane
w zastrz. 1, a A oznacza grupe o ogélnym wzo-
rze 3, w ktérym Rg, R4, Ry i Rg oznaczaja atomy
wodoru lub nizsze rodniki alkilowe, zwigzek o og6l-
nym wzorze 4, w ktorym X i X’ majg wyzej po-
dane znaczenie, a A’ oznacza grupe o ogbélnym wzo-
rze 3, w ktérym Rg, R4, Rz i Rg oznaczaja atomy
wodoru. lub rodniki alkilowe, o 1—11 atomach we-
gla, ogrzewa sie, ewentualnie w obecno$ci $rodka
odwadniajgcego.

10. Spos6b wedlug zastrz. 9, znamienny tym, ze
jako $rodek odwadniajgcy stosuje sie bezwodnik
kwasu octowego, tlenochlorek fosforu, pieciotlenek
fosforu, lub chlorek acetylu.

11. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny fym, ze
'w przypadku otrzymywania zwigzku o ogélnym
wzorze 1, w ktérym A oznacza grupe o wzorze 3,
w ktérym Rg, R4, Rs i Rg oznaczajg atomy wodoru,
a X i X’ maja znaczenie podane w zastrz. 1 zwia-
zek o ogbélnym wzorze 4, w ktorym X i X’ maja
wyzej podane znaczenie, a A’ oznacza rodnik tr6j-
metyl;nowy, ogrzewa sig, ewentualnie w obecnosci
S§rodka odwadniajgcego. :
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12. Sposéb wedlug zastrz. 11, znamienny tym, ze
jako $rodek odwadniajacy stosuje sie bezwodnik
kwasu octowego, tlenochlorek fosforu, pigciotlenek

‘fosforu, chlorek acetylu lub chlorek sulfurylu.

13. Spos6b- wedtug zastrz. 11, znamienny tym, e
reakcje prowadzi si¢ w §rodowisku obojetnego roz-
puszczalnika.

14. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
w przypadku otrzymywania zwigzku o wzorze og6l-
nym 1, w ktérym X i X’ majg znaczenie podane
w zastrz. 1, a A oznacza rodnik cykloheksylenowy-
-1,2, rodnik cykloheksynylenowy-1,2, rodnik cyklo-
heksadienylenowy-1,2 lub rodnik o-fenylenowy,
zwigzek o ogblnym wzorze 4, w ktérym X i X’
maja wyzej podane znaczenie a A’ ma znaczenie
podane wyzej dla A, ogrzewa sie, ewentualnie
w obecno$ci §rodka odwadniajgcego. .

15, Spos6éb wedlug zastrz. 14, znamienny tym, ze
jako $rodek odwadniajgcy stosuje sie bezwodnik
kwasu octowego, pieciochlorek lub tlenochlorek
fosforu albo chlorek acetylu.

16. Spos6b wedlug zastrz. 14, znamienny tym, ze
reakcje prowadzi sie w obecno$ci katalitycznych
ilosci octanu sodowego. :

17. Spos6b. wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
w przypadku otrzymywania zwigzku o ogélnym
wzorze 1, w ktérym X i X’ majg znaczenie po-
dane w zastrz. 1, a A oznacza grupg o wzorze
og6lnym 2, w ktérym R; i Ry oznaczajg niZsze rod-
niki alkilowe, zwigzek o ogbélnym wzorze 4, w kt6-
rym X i-X’ majg wyzej podane znaczenie, a A’
oznacza grupe o ogbélnym wzorze 2, w ktérym Ry
i Rg oznaczajg nizsze rodniki alkilowe, ogrzewa sie

.ewentualnie w obecnoSci Srodka odwadniajacego.

18. Spos6b wedtug zastrz. 17, znamienny tym, ze
reakcje prowadzi sie w temperaturze 100—180§C,
bez-§rodka odwadniajgcego. -

19. Sposéb wedlug zastrz. 17, znamienny tym, ze

" jako érodeék odwadniajacy stosuje sie bezwodnik

kwasu octowego, pieciotlenek lub tlenochlorek fos-
foru, chlorek acetylu: lub chlorek tionylu.

20. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
w przypadku otrzymywania .zwigzku o og6lnym
wzorze 1, w ktérym X i X’ majg znaczenie podane
w zastrz. 1, a A oznacza grupe o wzorze 2, w kt6-
rym Ry i Ry oznaczaja atomy wodoru, lub chlo-
rowca, przy czym co najmniej jeden z tych sym-
boli oznacza atom: chlorowca, ogrzewa sie zwigzek
o ogblnym wzorze 4, w ktérym X i X’ majg wyzej
podane znaczenie, a A’ oznacza grupe o ogélnym
wzorze 2, w ktorym Ry i Rs majg wyzej podane
znaczenie. ’

21. Spos6b wedlug zastrz. 20, znamienny tym, ze
reakcje prowadzi sie¢ w obecnosci $rodka odwad-
niajacego, takiego jak bezwodnik kwasu octowego,
pieciotlenek lub- tlenochlorek fosforu lub chlorek
acetylu. _

22. Sposéb wedlug zastrz. 20, znamienny tym, Ze
reakcje prowadzi sie w obecno$ci katalitycznych
iloSci octanu sodowego.
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