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Zpiisob vyroby N,N‘-substituovanych molovin

a thiomo&ovin SO,-NH-C(X,)

Y
Zphsob vyroby N,N’- substituovanych motovin a thiomo-

tovin vzorce V zahrnujici kopulaci odpovidajici arylsulfo- ~ CH— CHzgz R’o

diazoniové slouleniny se  substituovanym olefinem, R,
katalyzovanou homogennim paladinem, a beterogennim

paladinem katalyzovanou hydrogenaci olefinového substi-

tuentu, pfi kterém se po kopulaci bomogenn{ katalyzator

redukuje v kovové form& v reakini smési a pouZije jako

zplsob heterogenni paladiovy katalyzator pro hydrogenacni

stupeii. Zplisob je obzvla¥t& vhodny pro pfipravu N-
benzensulfonyl-N’-triazinylmoZovinovych herbicidd.
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Vyndlez se tyka& zlepseného zpusobu vyroby N,N -substi-
tuovanych mocovin, zejména N-benzensulfonyl-N -triazinylmocCo-
vin, které mohou byt pouzity jako zemédélské chemikdlie, ze-

jména jako herbicidné ucinné ldtky.

Dosavadni stav techniky

7z EP-A-120814 je napfiklad zndma prip rava N-fenylsulfo-

nyl-N"-pyrimidinylmolovin, majicich schopnost regulovat rist

rostlin, ze soli kyseliny benzensulfonové.

Jsou zndmé vicestupfiové zplsoby pripravy, pri kterych po
)

aryl-alkenové kopulaci, katalyzované PA(0 nédsleduje izolace

a potom katalyticka hydrogenace. Heckova
zatimco Matsuda-ova verse Heckovy re-

reakce zahrnuje kopulaci
alkenu s arylhalogenidem,
akce je vedena pfes reaktivnéjsi adukty, napriklad pres aryldia-

zoniovy iont, jak je to popséno napriklad v Tetrahedron sv.37,str.

31 a% 36 (1981). Nékolikastuphové zplsobyv Jjsou popsané napriklad
v LP A~ 120814 a M.Somei-em a kol. v Heterocycles, sv. 26, ¢.7,

str.1783 aZz 1784 (1987).

Nicméné zpusob pfipravy N,N -substituovanych molovin, pFi
kterém se neprovadi separace paladiového katalyzdtoru a pri kte-

rém se stejné paladium pouZije jak v homogennim, tak i hetero-

gennim reakénim stupni, neni dosud znam.

Podstata vyndlezu

S prekvapenim bylo nyni zjisténo, Ze po homogenni arvl-
katalyzované homogennim paladiovym

R

-

kopulacni reakci s olefiny,
komplexem, miZe ndsledovat hydrogenacni stupen, pri kterém
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pro heterogenni hydrogenaci pouzije paladium z homogenn
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diového komplexu ve formé kovoveho paladia,

N

ium izolovédno filtraci a rafinovdno znamymi zpisoby za

o

ragenerace napriklad vychoziho komplexu.




Predmdtem vyndlezu je tudii uvedené elegantni dvoji pouzi-
ti paladiového katalyzdtoru a nalezeni hodpoddrnéjiho zpisobu
p¥ipravy vySe uvedenych slouenin, pfi kterém je rozpustny pala-
diovy katalyzdtor pouZit v Matsuda-ové homogennim stupni a ndsled-

nd pouZit pfi heterogenim hydrogenalnim stupni.

Pfedmétem vyndlezu je zplsob pfipravy slouCenin obecného

vzorce V

—\<

SO,-NH-C(X;)— N—</

(V)
Y - 1
X R
s
Rq :
ve kterém
X, znamend atom siry nebo atom kysliku,
X, znamend atom dusiku nebo skupinu CH,
b4 znamend atom vodiku, atom chlord, atom fluoru nebo atom
bromu, _
R1 -namend atom vodiku, atom fluoru, atom chloru, atom bro-

mu nebo skupinu -COORB,

R, znamena skupinu —-COO-alkyl, jejiZ alkylovy zbytek obsa-
huje 1 aZ 4 uhlikové atomy, skupinu —(CO)R3 nebo alkylovou
skupinu obsahujici 1 nebo 2 uhlikové atomy, kterd je ne-

substituovand nebo substituovand atomy halogeni,

' R, snamend atom vodiku nebo alkylovou skupinu obsahujici 1
az 4 uhlikové atomy,
Rg znamena atom vodiku, alkylovou skupinu obsahujici 1 aZ 3
uhlikpvé atomy nebo alkoxylovou skupinu obsahuijici 1 az 3

uhlikové atomy,

Rg -namend alkylovou skupinu obsahujici 1 az 3 uhlikové ato-




«

my, halogenalkylovou skupinu, jejiz alkylovy zbytek obsa-
huje 1 az 3 uhlikové atomy, alkoxylovou skupinu obsahuji-
ci 1 az 3 uhlikové atomy nebo halogenalkoxylovou skupinu,
jejiz alkoxylovy zbytek obsahuje 1 aZ 3 uhlikové atomy, a

R znamend atom vodiku, atom halogenu, skupinu NH2, skupinu

(]

NH~-alkyl, jejiz alkylovy zbytek obsahuje 1 aZ 3 uhlikové
atomy, skupinu NH(alkyl)z, ve které kazdy alkylovy zbytek
obsahuje 1 aZ 3 uhlikové atomy, alkylovou skupinu obsahu-
jici 1 a% 3 uhlikové atomy, halogenalkylovou skupinu, je-
jiz alkylovy zbytek obsahuje 1 aZ 3 uhlikové atomy, alko-
xylovou skupinu obsahujici 1 aZ 3 uhlikové atomy nebo ha-
logenalkoxylovou skupinu, jejiZz alkoxylovy zbytek obsahu-
je 1 az 3 uhlikové atomy,

zahrnujici v prvnim reakénim stupni reakci 1 moldrniho ekviva-

lentu sloucCeniny obecného vzorce IIb

ve kterém X4 znamend hydroxylovou skupinu, skupinu -OM nebo sku-

pinu —O(M1)1/2, kde M znamend atom alkalického kovu nebo tercidr-
ni amoniovou skupinu obsahujici 3 az 18 uhlikovych atomi a M,
znamend atom kovu alkalickych zemin, s alespon jednim moldrnim

ekvivalentem slouceniny obecného vzorce IIIb
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ChR1=CHR2 ,

katalvtického mnoZstv:i homogenniho paladiového katalyzdtoru a béze

zvolené z mnoziny zahrnujici soli alkalickych kovld , soli kowvi




alkalickych zemin a tercidrni amoniové soli karboxylovych kvse-

lin, za wvzniku slouleniny obecného vzorce IVb

SO,X4
Y“’@( (IVb)
C==CHR,
Ry
a
b) ve druhém stupni hydrogenaci slouleniny obecného vzorce

IVb, pripadné v pritomnosti inertniho rozpou$tédla a v pritom-
nosti katalytického mnoZstvi hydrogenaniho katalyzétoru, za

vzniku sloufeniny obecného vzorce Ib

SO,Xs
d
Y— | . (Ib)
Ay
c) ve tfetim stupni reakci slouleniny obecného vzorce Ib s

alespon jednim molem halogenaéniho &inidla za vzniku sulfochlori-
du, ktery se potom uvede v reakci s NH3 za vzniku sulfonamidu
obecného vzorce Ic




d) reakci slouceniny obecného vzorce Ic s COCl2 nebo CSCl2
za vzniku slouceniny obecného vzorce VI
SO,NCX,
v q (VI)
N
R,
a
e) reakci slouceniny obecného vzorce VI se slouleninou obec—
ného vzorce VII
Ry

N—

78\

N= (VII)

za vzniku slou?eniny obecného vzorce V, jehoZ podstata spoliva

v tom, Ze se homogenni paladiovy katalyzdator redukuje v reakéni
smési stupné a) na nerozpustné kovové paladium, které se nasled-

né pouzije jako heterogenni hydrogenacni katalyz&ator.

Vyhodnd varianta tohoto zpisobu je charakterizovand tim,
Ze se heterogenni paladiovy hydrogenacni katalyzdtor pro reakc-
ni stupefl b) vytvori in situ z homogenniho paladiového katalyzéa-
toru v ziskané reakéni smési stupné a) pfi zapoleti hydrogenace

s - -,

zavadénim vodiku.

Je obzvlasté vvhodné pridat pred zapodetim hvdrogenace
pevny paladiovy nosicovy materidl pro heterogenni hydrogenacni

katalyzator.




X4 vyhodné znamend hydroxylovou skupinu nebo skupinu -OM, ve

reré M znamena alkalicky kov, vyhodné draslik nebo sodik.

X, vyhodné znamend atom kysliku. X, vyhodné znamend atom
dusiku. Rg vyhodné znamend atom vodiku. Rg vyhodné znamend alky-
lovou skupinu obsahujici 1 aZ 3 uhlikové atomy, zejména methylo-
vou skupinu nebo ethylovou skupinu. R10 vyhodné znamend alkylovou
skupinu, zejména methylovou nebo ethylovou skupinu, nebo alkoxy-
lovou skupinu obsahujici 1 aZ 3 uhlikové atomy, zejména methoxy-

lovou nebo ethoxylovou skupinu.

Uvedeny zpuisob se vyhodné& pouzivd pro pripravu N-(4-me-
thoxy-6-methyl-1,3,5-triazin-2-yl)-N"-/2-(3,3,3-trifluorprop-1i-

yl)benzensulfonyl/mocoviny. ‘

Reak&ni stupné c), d) a e) jsou velmi dobfe zndmé a popsa-
né nap¥iklad v patentovém spisu US-A-4 780 125. Dédle jsou po-

psina vvhodné provedeni itéchto reakcnich stu nu.
< Y

Vv reak&nim stupni c¢) je vyhodnym halogenalnim cinidlem
COClz, ktery miZe byt pouzit v pfebytku, napriklad ve dvoj- az
trojndsobném moldrnim pfebytku. Tato reakce miZe byt katalyzovana
pfiddnim N-dialkylamidd karboxylovych kyselin, jakym je dimethyl-
formamid, nebo laktami, jakym je N-methylpyrrolidon. Katalytické
mnoistvi &ini napfiklad 0,001 aZ 10 moldrnich procent, vztaZeno
na mnoistvi slouldeniny Ib. Reakce miZe byt provedena za normal-
niho tlaku nebo zvySeného tlaku aZ do 1 MPa, vyhodné az do 0,5
MPa. Reak&ni teplota se miZe pohybovat od 20 do 150 e, vyhodné
od 60 do 120 °C. Jako rozpouétédla mohou byt pouZita vySe uvedena
rozpoustédla. Vyhodnymi rozpoustédly jsou halogenované uhlovodiky,
zejména chlorbenzen.

-

Na sulfochlorid se vvhodné plsobi bez jeho predchdzejici
izolace a tedy p¥imo v ziskané reak¢ni smési vodnym NH3 v koncen-
traci, kterd s vyhodou &ini 20 aZ 40 %, a pfi teploté& vyhodne le-
2ici v teplotnim rozmezi od 20 do 100 °c a2 vyhodn&ji pfi teplo-

/

- < o) , . oA
+& 40 a3 80 °C. Po ochlazeni reakéni smési dojde k vysraze
sloudeniny obecného vzorce Ic a vysraiend sloucenina obecného

vzorce Ic miZe bvt odfiltrovana.




Reakéni stupenh d) se vyhodné provadi za pouziti pIlebyviku
fosgenu nebo thiofosgenu, napriklad za pouziti 2 az 5 mold a
vyhodné 2 aZ 3 mold fosgenu nebo thiofosgenu. ReakCni teplota se

vyhodné pohybuje od 50 do 180 ©c, pridemi vyhodné&idi reakéni te-

O

plotou je teplota z teplotniho rozmezi 70 aZ 150 ~C. Reakc

e
vyhodné katalyzuje priddnim alifatickych nebo cykloalifatick:

v
|

isokyandtd obsahujicich 1 aZz 10 uhlikovych atomd, jakym Jje n
pfiklad cyklohexylisokyandt. Katalytické mnozstvi naprixlad Cini
0,001 az 10 moldrnich procent, vztazeno na mnoistvi slouCeniny
obecného vzorce Ic. Reakce miZe byt provedena za normd&laniho tla-
ku nebo za zvySeného tlaku aZ do 1 MPa, vvhodné az do 0,5 MPa.
Jako rozpoudté&dla mohou byt pouzita vySe zminénéd rozpousdtédla.
Vyhodnymi rozpous$t@dly jsou halogenované uhlovodiky, zejména

chlorbenzen.

Reakéni stupefi e) se vyhodné provédi v pritomnosti rozpous-
t8dla zvoleného z vyde zminénych rozpoustédel. Vyhodnymi roz-
poudtédly jsou halogenované uhlovodiky, jakvm je chlorbenzen.

Vyhodnou reak&ni teplotou je teplota 20 aZ 180 °c, zejména teplo-

ta 50 az 150 °C. Reakce se obvykle provddi za normélniho tlaku
nebo za zvySeného tlaku aZ do 0,1 MPa. Vyhodné jsou ekvivalentni
moldrni pomé@ry sloulenin obecnych vzorcd VI a VII. PIi vyhodném
provedeni se ziskany reakéni roztok s isokyandtem obecného vzor-
ce VI pridad k roztoku nebo suspenzi slouCeniny obecného vzorce
VII. Po ochlazeni reakéni smési miZe byt sloucenina obecného
vzorce V odfiltrovédna a prelisténa promytim filtracdniho kolace
minerédlni kyselinou, jakou Jje kyselina chlorovodikova, a potom
alkanolem, jakym je methanol. Produkt se ziskd ve vysokém vytéi-
ku (90 % a vice) a vyscké Cistoté (obsah produktu alespon 95 %

a az vice neZ 99 %). Zpisob podle vyndlezu Je hospodédrny, ekclo-

~ oo

gicky, technicky spolehlivy a bezpelny i v primyslovém méritku.

Zpisob podle vyndlezu mé ndsledujici vyhody

Q

1) katalyticky materidl se pouZije ve dvou naslednych a




a odlignych reak&nich stupnich; homogenni katalyzdtor pro
Matsuda-ovu reakci se pfevddi in situ na heterogenni hy-

drogenalni katalyzator potfebny pro ndsledujici stupen,

2) katalyzdtor se po ukonleni hydrogenalniho stupné izoluje
filtraci,

3) katalyticky materidl se vyuzivd dcinnéji,

4) paladiovy katalyzdtor miZe byt z reakini smési recyklovén

pfi zanedbatelnych ztrdtdch,

5) pouzivaji se mirné reak&ni podminky,

6) 2{skd se Zistli produk:t ve vy$sim vytéZku,

7) dosahne se elegantniho dvojiho vyuZziti drahého paladia,
8) proces muiZe byt proveden Vv alkolickych rozpoustédlech,

9) neni nezbytnd izolace meziproduktu,

10) hospoddrnd vyroba herbicidi (sulfonylmo&ovin) v primyslo-

vém méritku.

V ndsledujici &&sti popisu bude zpisob podle vyndlezu
bli’e objasnén pomoci konkrétnich p¥ikladd® jeho provedeni, které
maji pouze ilustralni charakter a nikterak necomezuji rozsah vy-
ndlezu, ktery je jednoznacné vymezen formulaci patentovych nédro-
k. '

Priklad provedeni vynédlezu

Priprava N-(4-methoxy-6-methyl-1,3,5--azin-2-y1)-N"-/2-(3,3,3~

trifluorprop-1-vl)benzensulfonyl/mooviny v poloprovoznim mérit-
ku

Ndsledujici reakce se promddi ve smaltovanvch nddobdch o obsahu
630 1.

a) p¥iprava /2-(3,3,3-trifluor-1-propenvl)/benzensulfondtu sod-
ného '

Kyselina anilin-2-sulfonovéd se diazotuje pentylnitritem
(moldrni pomér 1:1,05) pfi teploté 15 ai 20 °c v rozpougtédle

+voreném pentanolem obsahujicim az 10 % vody. PIebytek pentvlni-




tritu se rozlozi kyselinou amidosulfonovou a voda se prevede na kyse-
linu octovou pridadnim anhydridu kyseliny octové. P¥idé se octan
sodny (moldrni pomér kyseliny anilin-2-sulfonové k octanu sodné-
mu je roven 1:2) a v michdni se pokraduje po dobu 90 minut pri

teploté 20 a3 30 °c.

V oddélené nddobé& z nerezavéjici oceli se v pentanolu
smisi dibenzylidenaceton (moldrni pomér diazoniové soli k dibenzy-
lidenacetonu je roven 1:0,04) a octan sodny (moldrni pomdr diazo-
niové soli k octanu sodnému je roven 1:0,1), nade? se pri teplo-
t3 60 °c pridd roztok chloridu paladnatého (moldrni pomér diazo-
niové soli k chloridu paladnatému je roven 1:0,01). Po ochlazeni

(@] - ~ e e s . . . ;
na teplotu 30 "C se tato smés pridd k suspendované diazoniové

soli. V pribéhu 5 hodin se zavede 3,3,3-trifluorpropen (moldrni
pomér diazoniové soli k 3,3,3-trifluorpropenu je roven 1:1,01) a
v michdni se pokraCuje aZ do okamZiku, kdy 3ji%? nelze detekovat
zadnou diazoniovou suil. Tato suspenze je potom pripravena pro

hydrogenaci.

b) Priprava /2-(3,3,3-trifluvorprop-1-vl)/benzensulfonitu sodného

K vySe uvedené suspenzi se pridd aktivni uhli (hmotnostni
pomér /2-(3,3,3~trifluor-1-propenyl)/benzensulfonitu sodného k
aktivnimu uhli je roven 10:71), naeZ se tato suspenze hydrogenuje
po dobu 6 hodin p¥i teploté 35 aZ 40 °C a za tlaku vodiku 0,1 MPa.

Suspendovany podil se odfiltruje a pentanolovy roztok se promyje

('

smési vody a hydroxidu sodného za ddelem odstrandni octanu sodn

o}
[\

ho a vedlejsSich produktd. Pentanol se Cdstedné oddestiluje, pfi
se voda a zbyvajici pentanol se odstrani azeotropni destilaci.
Rezultujici roztok poZadovaného produktu ve vodé se potom pouZi-
je v ﬁésledujicim reakénim stupni.

-,

c) Priprava 2-(3,3,3-trifluorprop-1-vl)benzensulfonamidu

Z vyse uvedengho roztoku se oddestiluje voda. P

rida
chlorbenzen a zbyvajici voda se odstrani azeotropni destilaci.
PYi teploté 85 az 105 °C se v prub&hu 5 hodin zavddi fosqge

o

s
nadtu sodné-

—~

{moldrni pomér /2-(3,3,3-trifluorprop-1-yl)/benzensul?®

hc k fosgenu Je roven 1:2,5) v pritomnosti katalytického mnoistvs




dimethylformamidu (moldrni pomér fosgenu k dimethylformamidu je
roven 1:0,1). K roztoku se potom v pribéhu jedné hodiny a pri
teploté 60 ©c p¥idé prebytek vodného amoniaku (30%, moldrni
pomér 2-(3,3,3-trifluorprop-1-yl)benzensulfochloridu x NE, Je
roven 1:4) a reakéni smés se michd po dobu daldich dvou hodin.
Po ochlazeni se vyloudend sraZenina odfiltruje a pouZije v na-

sledujicim stupni.

d) Priprava N- (4-methoxy-6-methyl-1,3,5-triazin-2-y1)-N"-/2-(3,3,3~

trifluorprop-]—yl)benzensulfonyl/moéovinz

Produkt z p¥edchdzejiciho stupnd se suspenduje v horkém
chlorbenzenu. Potom se v prub&hu 5 hodin a pfi teplot& 100 aZ
120 °c zavadi v pritomnosti katalytického mnoZstvi cyklohexyliso-
kyandtu (moldrni pomér produktu k cyklohexylisokyandtu je roven
1:0,01) fosgen (moldrni pomér produktu k fosgenu je roven 1:3).
Chlorbenzen se potom odstrahuje destilaci aZ do okamZiku, kdy se
dosihne 25% koncentrace isokyandtu. Tento roztok se potom pridéd
v pribé&hu jedné hodiny k suspenzi 2-amino-4-methyl-6-methoxy-
triazinu v chlorbenzenu a to p¥fi teploté 90 ©°c. suspenze se michéd

dafi

(e}

po dobu dalfich 90 minut, naleZ se ochladi. Produkt se

-

true

ey

1
té

¢
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1 e}

a vysuEi za vakua. V poloprovozu se takto ziskad 170 kg

produktu.
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Zplisob vyroby N,N -substituovanych modovinYobecného

vzorce V

ve kterém

(Vo]

znamend atom siry nebo atom kysliku,

znamené atom dusiku nebo skupinu-CH,

znamend atom vodiku, atom chloru, atom fluoru nebo atom
bromu, ‘

znamend atom vodiku, atom fluoru, atom chloru, atom bro-
mu nebo skupinu ~COOR3,

znamend skupinu -COO-alkyl, jejiz alkylovy zbytek obsahuje

1 a% 4 uhlikové atomy, skupinu -(CO)R3 nebo alkylovou
skupinu obsahujici 1 nebo 2 uhlikové atomy, kterd je ne-
substituovand nebo substituovand halogenovymi atomy,
znamend atom vodiku nebo alkylovou skupinu obsahujici

1 az 4 uhlikové atomy,

znamena atom vodiku, alkylovou skupinu obsahujici 1 az

3 uhlikové atomy nebo alkoxylovou skupinu obsahujici 1
az 3 uhlikové atomy,

znamend alkylovou skupinu obsahujici 1 az 3 uhlikové




atomy, halogenalkylovou skupinu, jejiz alkylovy zbytek
obsahuje 1 az 3 uhlikové atomy, alkoxylovou skupinu obsa-
hujici 1 az 3 uhlikové atomy nebo halogenalkoxylovou sku-

pinu, jejiz alkoxylovy zbytek obsahuje 1 az 3 uhlikové

atomy,a
] atom halogenu,/ ' .
R?O znamena atom vodiku, /SKupinu NH2, skupinu NB-alkyl, jejiz

alkylovy zbytek obsahuje 1 az 3 uhlikové atomy, skupinu
NH(alkyl),, ve které kazdy alkylovy zbytek obsazhuje
1 az 3 uhlikové atomy, alkylovou skupinu obsahujici 1 az
3 uhlikové atomy, halogenalkylovou skupinu, jejiz alky-
lovy zbytek obsahuje 1 az 3 uhlikové atomy, alkoxylovou
skupinu obsahujici 1 az 3 uhlikové atomy nebo halogen-
alkoxylovou skupinu, jejiZz alkoxylovy zbytek obsahuje 1
az 3 uhlikové atomy,

zahrnujici

a) v prvnim stupni reakci 1 moldrniho ekvivalentu slouleniny

obecného vzorce IIb

X NS (IIb)

ve kterém Xy znamena hydroxylovou skupinu, skupinu -OM nebo sku-

pinu —O(M1)1/2’ kde M znamenad atom alkalického kovu nebo tercidr-
ni amoniovou skupinu obsahudjici 3 aZ 18 uhlikovych atomi a M,
znamend atom kovu alkalickych zemin, s alespon jednim moldrnim

ekvivalentem slouceniny obecného vzorce IIIb

CHRT=CHR2 ' (II1Ib)

pripadné v pritomnosti inertniho rozpoustédla, a v pritomnosti

katalvtickéno mnozistvi homocenniho paladiového katalvzdtoru a badze




zvolené z mnoZiny zahrnujici soli alkalickych kovd, soli kova
alkalickych zemin a tercidrni amoniové soli karboxylovych kyse-

lin, za vzniku sloucCeniny obecného vzorce IVb

(IVb)
S C==CHR
- 2
Ry
a
b) ve druhém stupni hydrogenaci sloulehniny obecného vzorce

IVb, pripadné v pfitomnosti inertniho rozpou3tédla, a v pfitom-
nosti katalytického mnoZstvi hydrogena&niho katalyzdtoru, za

vzniku slouceniny obecného vzorce Ib

SO,X
/\K 2173
L~ (Ib)
P
R1
c) ve tretim stupni reakci slouceniny obecného vzorce Ib

s alespon jednim molem halogenac¢niho ¢inidla za vzniku sulfo-
chloridu, ktery se potom uvede v reakci s NH3 za vzniku sulfon-

amidu obecného vzorce Ic

SO,NH,

’d
—£X
Y
RT

—
0




d) reakci slouleniny obecného vzorce Ic s COCl2 nebo CSCl2
za vzniku sloudeniny obecného vzorce VI
SO,NCX
_ 2NC Ay
y __@ (V1)
re
R1
a
e) reakci slouCeniny obecného vzorce VI se slouleninou
obecného vzorce VII
_ e
7
HoN X
N=< (VII)
Rio
za vzniku slouceniny obecného vzorce V, vy znaeny t i

Ze se homogenni paladiovy katalvzator redukuje v reakéni smési
stupné a) na nerozpustné kovové paladium, které se ndsledné po-

uzije jako heterogenni hydrogenacni katalyzdtor.

2. Zpisob podle nédroku 1, vy znaceny tim e

z
14
se heterogenni paladiovy hydrogenacni katalyzdtor pro reakéni
stupefl b) vytvori in situ z homogenniho paladiového katalyzdto-
ru v ziskané reakéni smési stupné a) pri zapoceti hydrogenace

zavadenim vodiku.

3. Zpusob podle nédroku 1, vy znadceny tim

3¢

e

14

se pred zapoCetim hydrogenace pridé paladiovy nosicovy mate

H
l_l

id
oro heterogenni hydrogenacni katalyzdtor.




4. Zpusob podle ndroku 1, vy znadceny tim, Ze
X3 znamend hydroxylovou skupinu nebo skupinu -OM, kde M znamend

alkalicky kov.

5. Zpusob podle naroku 1, vy znadeny tim, Ze
X4 znamend skupinu -ONa.

6. Zpisob podle ndroku 1, vy znacdeny tim, Ze
X, znamena atom kysliku.

7. Zpusob podle ndroku 1, vy znaceny tim, Ze
X, znamend atom dusiku.

8. Zpisob podle ndroku 1, vy znadeny tim, Ze
Rg znamend atom vodiku.

9. Zzpisob podle ndroku 1, vy znaceny¥ tim, Ze

W

Ry znamend alkylovou skupinu obsahujici 1 a2 uhlikové atomy.
)

[N
+
[
=)
N
®

10. Zpusob podle néroku 9, vyznadcen

R9 znamend methylovou nebo ethylovou skupinu.

11. Zpisob podle naroku 1, vy znaceny tim, Ze
Ry znamend alkylovou skupinu obsahujici 1 a2Z 3 uhlikové atomy
nebo alkoxylovou skupinu obsahujici 1 az 3 uhlikové atomy.

12. Zpisob podle ndroku 1, vy znaceny t im, Ze
R1O znamend methylovou skupinu, ethvlovou skupinu, methoxvlovou

skupinu nebo ethoxylovou skupinu.




13. Zpusob podle ndroku 1, vy znadeny tim, ze
je pouzit pro vyrobu N-(4-methoxy-6-methyl-1,3,5-triazin-2-yl)-

N'-/2-(3,3,3-trifluorprop-1-yl)benzensulfonyl/moloviny.

14. Zpusob podle ndroxu 1, vy znaceny tim, ze

halogenalnim ¢inidlem ve stupni c) Je cocl,.

15. 2Zplsob podle néroku 14, vy znaceny

tim, Ze
se reakce katalyzuje priddnim dimethylformamidu.
16. zZplsob podle ndroku 15, vy znaceny tim, ze

se dimethylformamid pouZije v mnoZstvi 0,001 aZ 10 moldrnich

procent, vztaZeno na mnoZstvi slouCeniny obecneého vzorce Ib.

17. Zplsob podle ndroku 14, vy znac¢eny tim, zZe

reakéni teplota ¢ini 20 az 150 °c.

18. Zpisob podle ndroku 14, vy znaceny tim, Ze
se jako rozpoust&dlo pouZije chlorbenzén.
19. Zplsob podle ndroku 14, vy zna ¢ eny tim, zZe

se na sulfochlorid, ktery nebyl izolovdn, pusobi v reakcni smé-
si vodnym NH3 za vzniku sulfonamidu obecného vzorce Ic.

LN
+
s
=
o
1]

20. Zzpusob podle ndroku 19, vy zna ¢ en

reakéni teplota cini 20 az 100 °c.

~

& en +tim, 2

(9N

21. Zpusob podle ndroku 1, vy zn

o

-

a
se reakce ve stupni d) provadi za pouziti prebvtku fosgenu nebo

thiofosgenu.




22. Zpusob podle ndroku 1, vy znaceny tim, Ze

e ' .. . - o
reakcni teplota ¢ini 50 az 180 ~C.

23. Zplisob podle ndroku 21, vy znac¢eny tim, Ze
se reakce katalyzuje pridéanim alifatickych nebo cykloalifatic-
kych iscokyandtd obsahujicich 1 az 10 uhlikovych atomi.

-

24. Zplisob podle néroku 23, vy znadcdeny tim, Ze

se jako katalyzdtor pouzije cyklohexylisokyanidt.

o

25. zplisob podle ndroku 23, vy znadeny tim, Ze

se katalyzdtor pouzije v mnozstvi 0,001 aZ 10 moldrnich procent,

vztazeno na mnozstvi sloucCeniny obecného vzorce Ic.

26. Zpusob podle ndroku 21, vy znacd¢eny tim, Ze
se jako rozpoustédlo pouzije chlorbenzen.

I3

-

27. Zplsob podle nédroku 1, vy znadeny tim, Ze
se reakce ve stupni e) provddi v pritomnosti rozpoustédla tvoIe-

ného chlorbenzenem.

28. Zpusob podle ndroku 1, vy znaceny tim, Ze

se reakce ve stupni e) provadi pri teploté 20 az 180 °c.

29. Zpusob podle ndroku 1, vy zna<ceny tim, zZe
se reakce ve stupni e) provddi za normdlniho tlaku nebo za zvyse-

ného tlaku az o 0,1 MPa.

¢
o

30. Zpusob podle ndroku 1, vy znaceny tim,




e se reakce ve stupni e) provddi priddnim ziskaného reakcnino
roztoku s obsahem isokyandtu obecného vzorce VI k roztoxu nedo

suspenzi sloueniny obecného vzorce VII.

Zastupuje:

Ny

ING. JAN KUBAT

. pyﬁto zistupce
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