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A taldlmany targya (I) altalanos képletii vegyiiletet tar-
talmaz6 inszekticid és akaricid készitmény, ahol
R, jelentése 1-6 szénatomos alkilcsoport vagy halogén-

atom,

R, jelentése halogénatom vagy 1-6 szénatomos alkil-,
1-6 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-6 szénatomos
alkil) — vagy halogén-(1-6 szénatomos alkoxi)-cso-

port,

R; és R, jelentése hidrogénatom,

R; jelentése hidrogénatom, 1-6 szénatomos

alkil-,

1-6 szénatomos alkoxi- vagy

(1-6 szénatomos alkoxi)-karbonil-(1-6 szén-
atomos alkil)-csoport,
XéY  egymastol fiiggetleniil oxigénatom vagy kén-

atom,
n értéke 0 vagy 1,
r értéke 0 vagy 1,
m értéke 0-2 és

A vagy B jelentése (IT) altalanos képletii csoport, ahol
Rg és R, jelentése halogénatom és A és B koziil a ma-
sik jelentése hidrogénatom.
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A talilmany hatéanyagként heterociklusos vegyiileteket
tartalmazé inszekticid és akaricid készitményre és az (I)
altalanos képletii hatdanyagok eldallitasara vonatkozik.

Kozelebbrdl, a taldlmany szerint (1) altaldnos képle-
td vegyiileteket éllitottunk el6, ahol

R, jelentése 1-6 szénatomos alkilcsoport vagy
halogénatom,

R, Jelentése halogénatom vagy 1-6 szénatomos
alkil-, 1-6 szénatomos alkoxi-, halogén-
(1-6 szénatomos alkil)- vagy halogén-(1-6)
szénatomos alkoxicsoport,

R;és R, jelentése hidrogénatom,

Rs jelentése hidrogénatom, 1-6 szénatomos
alkil-, 1-6 szénatomos alkoxi- vagy
(1-6  szénatomos  alkoxi)-karbonil-
(1-6 szénatomos alkil)-csoport,

XésY egymastol fiiggetleniil oxigénatom vagy
kénatom,

n értéke 0 vagy 1,

r értéke 0 vagy 1,

m értéke 0-2, és

A vagy B jelentése (IT) altalanos képletl csoport, ahol
R¢ ésR; jelentése halogénatom és A és B koziil a ma-
sik jelentése hidrogénatom.

Ha m értéke nagyobb mint 1, akkor az R,-k jelenté-
se azonos vagy kiilonboz6.

Az alkil- vagy alkilcsoportot tartalmaz6 alkoxi-, ha-
logén-alkil-, halogén-alkoxi- vagy alkoxi-karbonil-
csoport legfeljebb 6 szénatomos lehet.

Kiilonos elényos, hogyha

R, jelentése halogénatom, 1-4 szénatomos
alkil-, halogén-(1-4 szénatomos alkil)-,
1-4 szénatomos alkoxi- vagy halogén-
(1-4 szénatomos alkoxi)-csoport,

R;ésR, jelentése hidrogénatom,

XésY egymdsto] fiiggetleniil oxigén- vagy kén-
atom,

n értéke 0,

r jelentése O vagy 1,

m Jjelentése 0-2.

A vagy B jelentése (II) altalanos képlet( csoport, ahol
Rgés R; jelentése halogénatom, és A és B koziil a ma-
sik hidrogénatom.

R, jelentése elénydsen fluor-, klér- vagy bromatom,
metil-, trifluor-metil- vagy metoxicsoport, R és R; je-
lentése fluoratom, B jelentése hidrogénatom.

A talalmany szerint az () altalanos képletd vegyiile-
teket gy allitjuk eld, hogy egy (III) altalanos képletid
vegyiiletet hidrogénezve (IV) altalanos képletd vegyii-
letet kapunk, melyet (V) dltalanos képlet(i vegyiilettel
reagaltatunk, és a kapott (I) altalanos képletben R;, R,,
R3, Ry, Rs, Rg, Ry, X, Y, n és 1, valamint m jelentése a
fenti, Rg és Rq kozill az egyik nitrocsoport, mig a masik
hidrogénatom, és R, és R, koziil az egyik amino-
csoport, mig a mésik hidrogénatom.

A (III) altalanos képletdi vegyiilet hidrogénezését
elénydsen katalizator jelenlétében hajtjuk végre. Katali-
zétorként hasznalhatunk platinat vagy palladiumot, kii-
16nosen 5 tomeg%-os platina/csontszén katalizatort.
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A hidrogénezési reakciot oldészer vagy olddszerek
elegyének jelenlétében hajtjuk végre. Megfelels oldo-
szerek el6nyésen az éterek, példaul tetrahidrofuran, al-
koholok, példaul metanol, etanol, szénhidrogének, pél-
ddul toluol. Bazist is hasznalhatunk sziikség esetén, ba-
zisként elényos az alkalifém-karbonat, példaul vizmen-
tes kalium-karbonat.

A reakciét elénydsen 0150 °C hémérsékleten, el§-
nydsen szobahémérsékleten hajtjuk végre 60 psi vagy
ez alatti nyomason.

A (IV) és (V) altalanos képletil vegyiiletek kozotti
reakciot el6nydsen oldoszer jelenlétében hajtjuk végre,
olddszerként hasznalhatunk aromas oldészereket, példa-
ul benzolt, toluolt, xilolt vagy klor-benzolt, szénhidrogé-
neket, példaul petréleum frakciokat, klérozott szénhid-
rogéneket, példaul kloroformot, metilén-kloridot vagy
diklor-etant, étereket, példaul dietil-étert, dibutil-étert,
dioxant vagy tetrahidrofurant. Alkalmazhatjuk ezen ol-
ddszerek elegyét is.

A reakciét elénydsen 0-110 °C-on, el6nydsen szo-
bahémérsékleten hajtjuk végre. A termékek tovabbi
tisztitdsat elérhetjiik toluolbdl vagy etanolbdl végzett
kristalyositassal is sziikség esetén.

A (II) altalanos képletd vegyiiletek koziil bizonyos
vegyiiletek ujak. Eldéllitasuk torténhet oly médon,
hogy egy (VI) altaldnos képletii vegyiiletet (VII) altala-
nos képletli vegyiilettel reagaltatunk, ahol R, R,, R;,
Ry, X, Y, n, r és m jelentése a fenti, Z jelentése -COR 4,
ahol Ry, jelentése hidrogénatom, alkil- vagy alkoxi-
karbonil-alkilcsoport, vagy C(alkoxi)s; és R, és Ry3
egymastol fiiggetleniil lehet hidrogénatom vagy halo-
génatom, alkil-, halogén-alkil-, halogén-alkoxi- vagy
nitrocsoport, azzal a megkotéssel, hogy R, és R;; ko-
ziil csak az egyik lehet nitrocsoport a reakcid soran, és
azzal a megkotéssel, hogy ha R, és R, hidrogénatom,
R, nitrocsoport, X jelentése kénatom, Y jelentése oxi-
génatom, n értéke O, r jelentése 1 és m jelentése 0, R ;
hidrogénatomtol eltérd, és ha R, és R;; kéziil egyik
sem nitrocsoport, akkor a keletkezett vegyiiletet salét-
romsavval tovabb reagaltatjuk.

A (VI) és (VII) altalanos képletii vegyiiletek kozotti
reakciot elényésen savkatalizator jelenlétében hajtjuk
végre, ez lehet barmilyen alkalmas szervetlen vagy szer-
ves sav, példaul szulfonsavak, példaul toluolszulfonsav
vagy karbonsavak, példaul benzoesav és 4svanyi savak,
példaul sésav.

A reakciot elénydsen 50200, kiilénésen 75110 °C
kozotti hdmérsékleten hajtjuk végre.

A reakcidt végezhetjiik oldoszer jelenlétében, oldo-
szerként hasznalhatunk barmilyen szerves aprotikus ol-
dészert, példaul tetrahidrofurant, benzolt, szénhidrogé-
neket, példaul toluolt, halogénezett szénhidrogéneket és
étereket.

Alkalmazhatunk vegyes oldészereket is, példaul to-
luolt, dimetil-szulfoxiddal egytitt.

A reakciot eldnydsen nitrogénaramban hajtjuk vég-
re, kiilonosen ha X és/vagy Y jelentése kénatom.

Ha tovabb reagéltatunk salétromsavval, akkor a re-
akcid hémérséklete elénydsen 15-20 °C.
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Az () altalanos képletii vegytletek peszticid, kiils-
nosen inszekticid és/vagy akaricid hatast mutatnak. A ta-
lalmany tehat kiterjed az (I) altalanos képletii vegyiilete-
ket és legalabb egy inert hordozét tartalmazo inszekticid
és akaricid készitményekre is.

A taldlmény szerint a peszticid készitményt a fertd-
zés helyén alkalmazzuk a kartevok ellen.

Hordozoként alkalmazhatunk barmilyen anyagot,
amellyel a hatéanyagot ugy formalhatjuk, hogy meg-
koénnyitsiik az alkalmazast a kezelend6 feliiletre és ez a
kezelendé feliilet lehet a ndvény, mag vagy a talaj, vagy
hogy megkénnyitsiik a tarolast, a szallitast vagy a ke-
zelhetdséget. A hordozé lehet szilard vagy folyékony,
beleértve a normalis allapotban gazhalmazallapoti hor-
dozokat is, amelyeket cseppfolydsitottunk, és beleértjiik
valamennyi hordozét, amelyeket a peszticidkészitmé-
nyek formalasanal alkalmaztunk.

A készitmények el6nydsen 0,5-95 témeg% haté-
anyagot tartalmaznak.

Szilard megfelel hordozok k6zé tartoznak a termé-
szetes és szintetikus anyagok és szilikatok, példaul ter-
mészetes szilicium-dioxidok, példaul diatémafold, mag-
nézium-szilikatok, példaul talkum, magnézium-alumini-
um-szilikatok, példaul attapulgit és vermikulit, alumini-
um-szilikatok, példaul kaolin, montmorillonit és csillam,
kalcium-karbonét, kalcium-szulfét, szintetikus hidratalt
szilicium-oxidok és szintetikus kalcium- vagy alumini-
um-szilikatok, elemek, példaul szén és kén, természetes
és szintetikus gyantdk, példaul fumarogyanték,
poli(vinil-klorid), sztirolpolimerek és kopolimerek, szi-
lard poliklér-fenolok, bitumen, viasz, példaul méhviasz,
parafinviasz és klorozott asvanyi viaszok, szilard trd-
gyak, példaul szuperfoszfatok.

Megfelels folyékony hordozok kozé tartoznak a viz,
alkoholok, példaul izopropanol és glikolok, ketonok,
példaul aceton, metil-etil-keton, metil-izobutil-keton és
ciklohexanon, éterek, aromas vagy aralifis szénhidro-
gének, példaul benzol, toluol, xilol, petroleumfrakciok,
példaul kerozin és konnyidl asvanyi olajok, klérozott
szénhidrogének, példaul széntetraklorid, perklor-etilén
és triklor-etan.

Kiilonbozo folyadékok elegyeit is hasznalhatjuk.

A mezbgazdasagi készitményeket gyakran kon-
centralt formaban szallitjuk, majd ezt higitjuk az alkal-
mazas elott.

Ha kismennyiség(i feliiletaktiv anyag is van jelen
hordozoként, ez megkdnnyiti a higitast. Legalabb egy
hordozd a készitményben felilletaktiv anyag, a készit-
mény tehat legalabb két hordozot tartalmazhat, amely
koziil legalabb az egyik feliiletaktiv anyag.

A feliiletaktiv anyag lehet példaul emulgealdszer,
diszpergaloszer vagy nedvesitGszer és lehet nemionos
vagy ionos. Megfelel6 feliiletaktiv szerekként emlithet-
jik a poliakrilsavak natrium- vagy kalciumsdit és a
ligninszulfonsavak natrium- vagy kalciumsoéit, valamint
legalabb 12 szénatomot tartalmazé zsirsavak vagy alifas
aminok vagy amidok és etilén-oxid és/vagy propilén-
oxid kondenzacios termékeit; glicerin, szorbitan, szacha-
16z vagy pentaeritritol zsirsavésztereit, valamint az utob-
biak etilén-oxiddal és/vagy propilén-oxiddal képezett
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kondenzatumait és zsiralkohol vagy alkil-fenolok, pél-
d4ul para-oktil-fenol vagy para-oktil-krezol etilén-oxid-
dal és/vagy propilén-oxiddal képzett kondenziciés ter-
mékeit, ezen kondenzacids termékek szulfatjait vagy
szulfonatjait, legalabb 10 szénatomos szulfonsav-
észterek vagy kénsav alkalifém- vagy alkélifoldfémséit,
elényosen natriumsoit, példaul natrium-lauril-szulfatot,
natrium-szekunder-alkil-szulfatokat, szulfondlt ricinus-
olaj natriumsoéit és alkil-aril-szulfonatok natriumsoit,
példaul dodecil-benzol-szulfonatot és etilén-oxid
polimerjeit és propilén-oxid és etilén-oxid kopolimerjeit.

A taldlminy szerinti készitményeket formalhatjuk
nedvesithetd porok, porok, granulatumok, oldatok,
emulgealhaté koncentratumok, emulzidk, szuszpenzios
koncentratumok és aeroszolok formajaban. A nedvesit-
het6 porok rendszerint 25, 50 vagy 75 tomeg% hato-
anyagot és rendszerint szilard inert hordozot, 3-10 t5-
meg% diszpergaldszert és sziikség esetén 0-10 tomeg%
stabilizaloszert és/vagy egyéb adalékot, példaul
penetraldszert vagy ragasztoszert tartalmazhatnak. A po-
rokat rendszerint porkoncentratum formajaban formal-
juk, amelynek a nedvesitheté poréhez hasonl6 az ossze-
tétele, csak nem tartalmaz diszpergaldszert, és a szabad
foldon higithato tovabbi szilard hordozdval, hogy igy
rendszerint 0,5-10 témeg% hatbéanyagot tartalmazé ké-
szitményt kapjunk. A granulatumokat rendszerint ugy
allitjuk ssze, hogy a részecskék 1,676-0,152 mm nagy-
saguak, és agglomeracios vagy impregnalé technologia-
val allithatok el6.

Altaléban a granulatumok 0,5-75 témeg% hatoanya-
got és 0-10 tomeg% segédanyagot, példaul stabi-
lizaloszert, lassu lebomlast elésegit6 szert €s kotGanya-
got tartalmaznak. Az emulgedlhaté koncentratumok
rendszerint az oldoszeren feliil sziikség esetén egy masik
segédoldoszert, 10-50 tomeg/térfogat% hatdanyagot,
2-20 tomeg/térfogat% emulgealoszert és 0-20 to-
meg/térfogat% egyéb segédanyagot, példaul stabili-
zéloszert, penetraloszert és korr6ziogatlot tartalmazhat-
nak. A szuszpenziés koncentritumok rendszerint Ugy
késziilnek, hogy tartalmaznak stabil, nem tilepedd, gor-
diilékeny terméket és 10-75 tomeg% hatbanyagot,
0,5-15 témeg% diszpergaldszert, 0,1-10 témeg%
szuszpendaloszert, példaul védokolloidokat és tixotrép
szereket, 0—10 tomeg% més segédanyagot, példaul hab-
zasgatlot, korrdziogatlot, stabilizaloszert, penetraloszert
és ragasztéanyagot, és vizet vagy szerves oldészert,
amelyben a hatéanyag gyakorlatilag nem oldédik, bizo-
nyos szerves szilard anyagot vagy szervetlen sokat, ame-
lyek oldott allapotban lehetnek jelen a készitményben,
hogy ezzel meggatoljak az iilepedést vagy tartalmazhat-
nak fagyasgatld szert viz esetében.

A vizes diszperziokat és emulziokat példaul, ame-
lyeket nedvesithet porok vagy koncentratumok vizes
higitdsaval kapunk, szintén a taldlményhoz tartozénak
tekintiink.

Az emulzidk lehetnek viz-az-olajban vagy olaj-a-
vizben tipustiak és sliri majonéz-szer(i konzisztencia-
juk lehet.

A talalminy szerinti készitmény Osszekeverhetd
mas komponensekkel is, példaul mas ismert peszticid,
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herbicid vagy fungicid tulajdonsagokkal rendelkez8 ve-
gyliletekkel. A talalmany szerinti vegyiiletek kiilonésen
hasznosak, hogyha mas inszekticidekkel, példaul szer-
ves foszfatokkal vagy piretroidokkal keverjiik dssze a
vegylileteket. A keverékekhez a kereskedelmi forga-
lomban hozziférheté fenvaleratot, permetrint, ciper-
metrint, deltametrint és alfametrint hasznalhatjuk fel
kiilonésen elénydsen.

Az alabbi példak a talalmany részleteit szemléltetik;
az 1-77. példdk a (III) altalanos képleti vegyiiletek
eléallitaséra, mig a 78-155. példék az (I) altalinos kép-
let vegytiletek el6allitasara vonatkoznak.

1. példa

1-(2-Fluor-fenil)-6-nitro-1,3-benzodioxdn

4,56 g 2-hidroxi-5-nitro-benzil-alkohol, 4,02 g 2-
fluor-benzaldehid és 0,2 benzoesav homogén elegyét
keverjiik és 90 °C %5 °C-ra melegitjiik nitrogénaram-
ban 3,5 6ra hosszat. A kapott tiszta reakcidelegyet
hagyjuk lehiilni 2 napig, majd ennek hatisira megszi-
lardul. Az anyagot feloldjuk 250 ml etil-acetatban, és az
oldatot telitett vizes natium-hidrogén-karbonattal,
20 tdmeg%e-os vizes natrium-hidrogén-szulfittal, majd
vizzel mossuk. A szerves fazist natrium-szulfat felett
szaritjuk, és bepérolva szilard maradékként kapjuk a
nyerstermeéket, melyet ugy tisztitunk, hogy réviden
szuszpendaljuk forr6 etanolban és lehdtjikk 0-5 °C-ra.
Az igy kapott tiszta termék fehér kristalyos por. Kiter-
melés: 5,3 g, 70%. Op.: 137-138 °C.

2-17. példa

Az 1. példa analogiajara tovabbi (III) altalanos kép-
leti vegyiileteket allitunk el6 Ggy, hogy a (VI) képletii
vegyiileteket (VII) képletd vegyiiletekkel reagaltatjuk.

I tablazat
(ITTa) altalanos képleti vegyiiletek
:Z:lr:i]z; ®), 0p. (°C) Kite(;:)clés
2. 2-Cl 154-155 69
3. 4-Cl 186187 57
4. 2,4-Cl, 161-162 43
5. 3,4-Cl, 148-149 65*
6. 2,6-Cl, 140-141 54*
7. 2-Cl-4-CF; 127-129 14*
8. 2.4-F, 102-103 79
9. 2-Br 149-150 78
10. 4-CF; 116-117 40
11. 2-CN 175-176 9
12. 2-CH;, 136-137 42
13. 4-CH; 149-150 59
14. | 4-CF, 92-94 50
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Példa o Kitermelés
szama ®), Or- (O (%)
15. 2,3-Cl, 202-203 44
16. 2-CF; 93-94 34
17. 2-CH; 159-160 36

*tovabbi tisztitas nélkiil hasznaljuk - termelést NMR-rel becsiiljik
meg.

18. példa

2-[2-KIor-4-(trifluor-metil)-fenil]-6-nitro-1,3-ben-

zoxatidn eléallitdsa

5,6 g 2-klér-4-(trifluor-metil)-benzaldehid és 2 g 2-
(merkapto-metil)-4-nitro-fenol 80 ml toluollal készitett
oldatat, amely katalitikus mennyiségd para-
toluolszulfonsav-monohidratot tartalmaz, visszafolyata-
si hémérsékleten, nitrogénatmoszféraban 1 éra hosszat
keverjiik. A reakcid soran keletkezett vizet Den-Stark
csapdaval tavolitjuk el. Az olddszert csokkentett nyoma-
son eltavolitva fehéres szind szilard maradékot kapunk,
melyet 30 ml forré etanolban szuszpendalva és 0-5 °C-
ra lehitve tisztitunk. A tiszta benzoxatiant szintelen kris-
tdlyok formdjaban kapjuk 2,97 g mennyiségben, 73%-o0s
termeléssel.
Op.: 121-122 °C.

19-26. példa
letd vegyiileteket allitunk elé a (VI) és (VII) altalanos
képletli vegyiiletek reagaltatasival. A részleteket a II.
tablazat tartalmazza.

II. tablazat
(I1Ib) 4ltalanos képletii vegyiiletek

SP;ZI:; ®), 0p. (°C) Kitcz;:\)e]és
19. 2-F 86-87 76
20. 4-Cl 145-146 68
21. 2,4-Cl, 97-98 60
22. 2,6-Cl, 149-150 57
23. 2,4-F, 101-102 54
24, 2-Br 103-104 58
25. 4-CH;, 141-143 79
26. 2-CF; 135-136 71
27. példa
6-Brom-2-(4-nitro-fenil)- 1, 3-benzodioxdan
eléadllitisa

4,06 g 5-brém-2-hidroxi-benzil-alkohol, 3,93 g 4-
nitro-benzaldehid és 0,2 g benzoesav jol megdrolt ele-
gyét keverjiik és 85 +£5 °C hémérsékleten melegitjiik
nitrogénaramban 88 6ra hosszat. A kezdetben keletke-
zett tiszta olvadék fokozatosan szilardul meg a reakcio
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id8szak tartama alatt. A kapott megszilardult tomeget
lehiitjiik és feloldjuk 250 ml etil-acetidtban. Ezutdn az
oldatot 20 témeg%-os vizes natrium-karbonattal,
20 tomeg%-os vizes natrium-hidrogén-szulfittal, majd
telitett sdoldattal mossuk. Natrium-szulféat felett szarit-
juk, majd a szerves fazist bepdrolva szilard maradékot
kapunk, melyet 75 ml forré etanolban szuszpendalva
és 0-5 °C-ra hiitve tisztitunk. A tiszta termcket hal-
vany barnassarga szini kristadlyok forméjaban kapjuk
4,69 g mennyiségben, 70%-os termeléssel. Olvadés-
pont: 163-164 °C.

28-30. példa

A 27. példa analdgidjara tovabbi (Illc) éltalanos
képletil vegyiileteket allitunk el a (VI) és (VII) altala-
nos képletll vegyiiletek reagdltatasaval. A (Illc) altala-
nos képleti vegyiiletek részleteit a III. tablazat tartal-
mazza.

11l téblazat
(Illc) &ltalanos képletd vegyiiletek

. o Kitermelés
Példa szama (R), Op. (°C) %)
28. 6-CH; 140-141 22
29. 6-Cl 144-145 51
30. 6,8-Cl, 169-170 39
31. példa
2-(4-Klor-fenil)-2-metil-6-nitro-1,3-benzoxatidn
eléallitasa

1 g 2-(merkapto-metil)-4-nitro-fenol, 1,67 g 4-
klor-acetofenon, 0,1 g katalitikus mennyiségl para-
toluolszulfonsav-monohidratot tartalmazé 80 ml tolu-
ollal készitett oldatat visszafolyaté hité alatt 70 ora
hosszat keverjiik nitrogénatmoszférdban. A reakcio so-
ran keletkezett vizet Dean-Stark csapdéval eltavolitjuk,
az olddszert csokkentett nyomason eltavolitjuk, és igy
olajos maradékot kapunk, melyet Gjra feloldunk
200 ml etil-acetatban. Az oldatot 10 tomeg/térfogat%-
o0s vizes natrium-karbonat-oldattal mossuk, majd csok-
kentett nyomason leparoljuk. A kapott olajmaradékot
szilikagélen gyorskromatografildsnak vetjiik ald,
eludloszerként metilén-kloridot hasznalunk. A nyers
benzoxatiant ily modon olajként izolaljuk, melyet 5 ml
hideg etanollal eldérzsélve a termék megszilardul. Az
anyagot 60 °C hémérsékleten 1 ora hosszat keverve
tisztitjuk, majd hagyjuk 0-5 °C-ra lehilni. A tiszta ter-
meéket sarga kristalyok formdjaban kapjuk 0,78 g
mennyiségben, 45%-os kitermeléssel.

Op.: 163-164 °C.

32-33. példa

A 31. példa analégiajara tovabbi (I11d) képletii ve-
gyiileteket kapunk a (VI) és (VII) altalanos képletii ve-
gyiiletek reagaltatasival. A részleteket a IV. tablazat
tartalmazza.
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1V. tablazat
(I11d) altalanos képletl vegytiletek

Példa szama (R), Op. (°C) Kitermelés (%)
32. 3,4-ClL, gyanta 60*
33. 2,4-F, gyanta 99*

* tovabbi tisztitas nélkil hasznaljuk fel. A termelést az NMR-rel be-
csiiljuk meg.

34. példa

2-(2,4-Difluor-fenil)-6-nitro-3, [-benzoxatian

eléallitasa

2,2 g 2-merkapto-5-nitro-benzil-alkohol 3,34 g 2,4-
difluor-benzaldehid 80 ml toluollal készitett oldatat,
amely 0,1 g katalitikus mennyiségli para-toluol-
szulfonsav-monohidratot tartalmaz, visszafolyaté hiitd
alatt 2 Ora hosszat nitrogénatmoszféraban melegitjiik.
A reakci6 soran keletkezett vizet Dean-Stark-féle csap-
daval eltavolitjuk, az olddszert csdkkentett nyomason
eltavolitjuk, a maradékot ujra feloldjuk etil-acetdtban.
Az oldatot egymads utan 10 tdmeg%-o0s vizes natrium-
karbonattal, 10 tdmeg%-os vizes natrium-hidrogén-kar-
bonattal és telitett soldattal mossuk. Vizmentes natri-
um-szulfat felett szaritjuk, az oldatot beparoljuk, és a
kapott nyersterméket szildrd sirga anyag formdjaban
kapjuk. Etanolbol kristalyositva tiszta benzoxationt ka-
punk sarga kristalyok forméjaban 2,45 g mennyiség-
ben, 67%-0s termeléssel.
Op.: 119-120 °C.

35-42. példa

A 34. példa analégidjara tovabbi (IIIa) altalanos
képletl vegyiileteket kapunk. A részleteket az V. tabla-
zat mutatja.

V. tablazat
(IlTa) altalanos képleti vegyiiletek
. . o Kitermelés

Példa szama (R), Op. (°C) %)
3s. H 163-165 49*
36. 4-Cl 149-150 48
37. 2,4-Cl, 174-175 70
38. 2,6-Cl, 215216 41

* tovabbi tisztitas nélkul hasznaljuk fel. A termelést az NMR-rel be-
csiiljilk meg.

V. tablazat
(Il1a) altalanos képleti vegytiletek
Példa szama R), 0p. (°C) Kitt‘i‘r;:l)elés
39. 2-Br 134-135 33
40. 2CH; 121-122 42
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V. tablazat (folytatas)

. o Kitermelés
Példa szama (R), Op. (°C) %)
41. 2-CF, 136-137 63
42, 2-Cl-4-CF; 151-152 40

* tovabbi tisztitas nélkiil hasznaljuk fel. A termelést az NMR-rel be-
csiiljiuk meg.

43. példa

2-(3,4-Diklor-fenil)-2-metil-6-nitro-3, 1-benzoxatidn

eléallitasa

1,78 g 2-(merkapto-metil)-4-nitro-fenol és 3,83 g
3,4-diklér-acetofenon 80 ml toluollal készitett oldatat,
amely 0,1 g katalitikus mennyiségl para-toluolszul-
fonsav-monohidratot tartalmaz, visszafolyaté hiit6 alatt
keveriink 40 6ra hosszat nitrogénatmoszféraban. A re-
akcid folyaman keletkezett vizet Dean-Stark csapdaval
elkiilonitjiik, lehitjilk szobahémérsékletre és bizonyos
katranyos anyagot valasztunk el. A feliiliszo folyadé-
kot dekantéljuk, és egymas utdn 10 tomeg/térfogat%-os
vizes natrium-karbonét oldattal, majd telitett sdoldattal
mossuk. Vizmentes natrium-szulfat felett szaritjuk, az
oldatot csékkentett nyomason beparoljuk, és a termék
és az el nem reagalt keton elegyét kapjuk. Ezt szili-
kagélen gyorskromatograféljuk, eludlészerként meti-
lén-kloridot hasznalunk. Sarga szilard anyag formaja-
ban benzoxatiant izoldlunk 1,3 g mennyiségben. A ter-
mék NMR vizsgalat szerint tobb mint 95%-os tisztasa-
gu. Ebbdl az anyagbol 0,3 g-ot etanolbdl atkristalyosit-
va 0,27 g tiszta sarga kristalyt kapunk.
Op.: 118-119 °C.

44-46. példa
képletii vegyiileteket kapunk a (VI) és (VII) éltalanos
képletli vegyliletek reagaltatdsaval. A részleteket a VI.
tablazat mutatja.

VI. tablazat
(Ille) altalanos képletl vegyiiletek

Példa szama (R), 0p. (°C) Kitiir)elés
44, H 107-108 18
45. 4-Cl 123-124 34
46. 4-CF, 132-133 29
47. példa

2-(2-Fluor-fenil)-5-nitro-1,3-bezodioxol eléadllitdsa

5 g 2-fluor-benzaldehidet és 3,1 g 4-nitro-katechint
visszafolyato hiit§ alatt melegitiink 18 6ra hosszat 0,2 g
katalitikus mennyiség(i para-toluolszulfonsav monohid-
ratot tartalmazé 70 ml toluolban. A keletkezett vizet
Dean-Stark-féle késziilékkel elkiilonitjiik, a reakcidele-
gyet lehiitjik, és az el nem reagalt katechin szilard anya-
got lesz(rjiik, metilén-kloriddal réviden mossuk. A sz{r-
letet csokkentett nyomason beparoljuk, a maradékot
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szilikagélen kromatografalassal tisztitjuk, elualészerként
metilén-kloridot hasznalunk. Az igy kapott anyag nyom-
nyi mennyiségben aldehidet tartalmaz, melyet Ggy tavo-
litunk el, hogy feloldjuk éterben, és az oldatot egymas
utdn 20 tomeg%-os vizes natrium-hidrogén-szulfit-ol-
dattal, majd telitett natrium-hidrogén-karbonat-oldattal,
végiil vizzel razzuk. A kapott éteres oldatot vizmentes
natrium-szulfét felett szaritjuk, és beparolva tiszta ben-
zodioxolt kapunk halvanységra kristdlyok formajaban.
Olvadaspont: 86-88 °C.

Kitermelés: 41 g (79%).

48-57. példa

A 47. példa analdgiajara tovabbi (IIIf) éltalanos
képletli vegylileteket kapunk a (VI) és (VII) altalanos
képletii vegyiiletek reagaltatdsaval. A részleteket a VII.
tablazat mutatja.

VII. tablazat
(I1If) &ltalanos képleti vegyiiletek

SPZZliZ ®), 0p. °C) Kit?;:l)elés
48. 2-Cl 112-114 56
49. 3-Cl 80-83 61
50. 4-Cl 99-101 23*
5L 2,6-Cl, 120-122 27
52. 2,4-Cl, gyanta 16
53. 3,4-Cl, 8§9-91 59
54. 2-Br 134-136 70
55. 4-CH, 100-102 53
56. 4-CF, olaj 31
57. 2,4-F, 74-76 34

* tovabbi tisztitas nélkiil hasznaljuk fel. A termelést az NMR-rel be-
csiiljilk meg.

38. példa

2-Metil-2-[4-(trifluor-metil)-fenil ]-5-nitro-1,3-ben-

zodioxol eléallitasa

(i) 5,5 g katechin és 10,3 g 4-(trifluor-metil-aceto-
fenon 150 ml toluollal készitett oldatat, amely 0,2 g ka-
talitikus mennyiségii para-toluolszulfonsav-monohidra-
tot tartalmaz, visszafolyato hiité alatt melegitjiik 3 napig.
A kondenzacié soran kapott vizet Dean-Stark-féle csap-
daval elkiilonitjik. Az oldodszert cskkentett nyomason
eltavolitjuk, majd a maradékot szilikagélen kromatogra-
fidsan tisztitjuk, elualoszerként metilén-kloridot haszné-
lunk. 10,8 g, 77% szintelen olaj formajaban tiszta 2-me-
til-2-[4-(trifluor-metil)-fenil]- 1,3-benzodioxolt kapunk.

(ii) 5,6 g 2-metil-2-[4-(trifluor-metil)-fenil]-1,3-
benzodioxol 15 ml diklér-etannal készitett elegyet
adunk 10 perc alatt 25 ml 50 témeg/térfogat%-os inten-
ziven kevert salétromsavhoz, és a hémérsékletet hiit6-
fiirdd segitségével 15-20 °C hémérsékleten tartjuk. A
kapott reakcidelegyet 20 °C hdémérsékleten tovabbi
1 6ra hosszat keverjiitk, majd 200 ml vizbe ontjiik és
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3x100 ml metilén-kloriddal extrahaljuk. Vizmentes nat-
rium-szulfat felett szaritjuk, majd az extraktumot csok-
kentett nyomason beparoljuk. A maradékot szilikagélen
kromatografidsan tisztitjuk és eluadloszerként metilén-
kloridot hasznalunk. A tiszta benzodioxol terméket hal-
vanysarga olaj formajaban kapjuk 5,3 g mennyiségben
82%-os termeléssel.

59-62. példa
képletd vegyiileteket kapunk a (VI) és (VII) altalanos
képletii vegyiiletek reagaltatasaval. A részleteket a VIII.
tablazat mutatja.

VIII. tabldzat
(Illg) altalanos képletd vegyiiletek

Példa o Kiterme-

szima | (s R 0p-CO 1 jes (%)

59. | 4-Cl CH, olaj 83

60. | 3.4-Cl CH, olaj 81

61. 2,4-F, CH; 85-87 95

62. H CH,CO,C,H; olaj 37
63. példa

2-Etoxi-2-fenil-5-nitro-1,3-benzodioxol elédllitasa

3,1 g 4-nitro-katechin és 6,7 g trietil-orto-benzoat
40 ml vizmentes toluollal készitett oldatat visszafolyato
hiité alatt 2,5 6ra hosszat melegitjiik, az oldoszert csok-
kentett nyomason eltavolitjuk és a kapott maradékot szi-
likagélen kromatografidsan tisztitjuk. Eludlészerként
metilén-kloridot hasznalunk. A kapott tiszta benzodioxol
halvanysarga olaj, mennyisége 3,8 g, termelés: 66%.

64. példa

2-(2,4-Diklér-fenil)-5-nitro-1,3-benzoxatiol

eléallitasa

2 g 2-merkapto-4-nitro-fenolt és 2 g 2,4-diklor-ben-
zaldehidet visszafolyaté hiité alatt melegitink 6 ora
hosszat 0,2 g katalitikus mennyiségii para-toluol-
szulfonsav-monohidratot tartalmazé 70 ml toluolban.
A reakcio soran keletkez6 vizet Dean-Stark késziilékkel
elvalasztjuk, a kapott reakcidelegyet csokkentett nyoma-
son beparoljuk, és a maradékot ciklohexannal extra-
haljuk. A ciklohexan-oldatot ezutan leparoljuk, és a ma-
radékot szilikagélen kromatograféljuk. Eludlészerként
5 térfogat/térfogat% metanolt tartalmazé metilén-klori-
dot hasznalunk. Az ebben a stadiumban kapott anyag el
nem reagalt aldehiddel szennyezett. Ezt ugy tavolitjuk
el, hogy a nyerstermék metilén-kloridos oldatat 2 6ra
hosszat keverjiik 30 témeg%-os vizes natrium-hidrogén-
szulfittal, majd az oldatot egymas utan telitett natrium-
hidrogén-karbonat-oldattal és vizzel mossuk. Vizmentes
néatrium-szulfat felett szaritjuk, majd a metilén-kloridot
csokkentett nyomason eltavolitjuk. A maradékot krista-
lyositva tiszta terméket kapunk halvanysarga kristalyok
forméjaban.
Termelés: 0,7 g, 21%.
Op.: 106-108 °C.
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65-72. példa

A 64. példa analdgidjara tovabbi (IITh) altaldnos
képletli vegylleteket allitunk eld a (VI) és (VII) altala-
nos képletii vegyliletek reakcidjaval. A részleteket a IX.
tablézat tartalmazza.

IX. tablazat
(ITh) altalanos képletl vegyliletek
SIJZ?I(:]:; (®), Op. (°C) Kltczzzl)elés
65. 2-F 99-101 47
66. 4-Cl olaj 58*
67. 3,4-Cl, 112-114 40
68. 2-Cl-4-CF, olaj 21*
69. 24-F, 75-17 88
70. 2-Br 163-165 51
71. 4-CF, olaj 37+
72. 2-CF, olaj 34*

* tovabbi tisztitas nélkil hasznaljuk fel. A termelést az NMR-rel be-
csiiljiik meg.

73. példa

2-(4-Klor-fenil)-2-metil-5-nitro-1,3-benzoxatiol

eléallitdsa

1,7 g 2-merkapto-4-nitro-fenol és 3,1 g 4-klor-
acetofenon 75 ml toluollal készitett oldatat, amely 0,2 g
katalitikus mennyiségli para-toluolszulfonsav-mono-
hidratot tartalmaz, visszafolyaté hité alatt melegitjikk
6 ora hosszat, és a reakcio soran keletkezett vizet Dean-
Stark csapdéval eltavolitjuk. A reakciéelegyet csokken-
tett nyomdason beparoljuk, és a kapott maradékot
szilikagélen kromatografiasan tisztitjuk. Elualoszerként
metilén-kloridot hasznalunk. A kapott tiszta benzoxatiol
halvanysarga kristalyok formajaban keletkezik 1,5 g
mennyiségben, 49%-os termeléssel. Op.: §7-89 °C.

74-77. példa

A 73. példa analégiajara tovabbi (11li) altalanos kép-
lett vegyiileteket allitunk el6 a (VI) és (VII) altalanos
képletli vegyiiletek reagaltatasaval. A részleteket a X.
tablazat tartalmazza.

X. tablazat
(IIT1) altalanos képletl vegyiiletek
Példa o Kitermelés
szAma (R), Op. (°C) %)
74. 3,4-Cl, olaj 64*
75. 2,4-Cl, olaj 21*
76. 2.4-F, olaj 26*
77. 4-CF; olaj 53*

* tovabbi tisztitas nélkil hasznaljuk fel. A termelést az NMR-rel be-
csiiljik meg.

A XI. tablazat tartalmazza a fent eléallitott (IIT) alta-
lanos képletii intermedierek elemanalizis adatait.
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XI. tablazat
Analizis%
Példa
szama H N
Szam | Talalt | Szam | Talalt | Szdm | Talalt

1 61,1 60,9 3,7 3,6 5,1 5,0
2 57,7 | 573 35 34 4.8 4,6
3 57,7 | 578 3,5 3,6 48 5,0
4 51,6 | 51,6 2,8 3,0 43 49
8 57,4 | 56,6 3,1 3,2 4,8 4,6
9 50,0 | 50,0 3,0 2,9 4,2 3.9
10 554 | 558 3,1 32 43 4,5
11 63,8 | 6338 3,6 3,5 9,9 9.8
12 66,4 | 655 48 4,6 52 5,0
13 66,4 | 66,5 48 49 5,2 5.1
14 52,8 | 53,2 3,0 3,2 4,1 4,6
15 51,6 | 51,6 2,8 3,0 4,3 4,9
16 554 | 559 3.1 3.3 43 4,6
17 62,7 | 62,9 4,6 4,5 4,9 5,0
18 48,0 | 475 24 2,6 3,7 3,7
19 57,7 | 583 3,5 3,7 4,8 49
20 54,6 | 543 3.3 33 4,6 4,6
21 49,1 49,1 2,7 2,8 4,1 4,1
22 49,1 | 489 2,7 2,7 4,1 4,0
23 544 | 54,7 29 3,0 4,5 4,6
24 47,7 | 472 29 3,0 4,0 3,9
25 62,7 | 623 4,6 4,5 4,9 4,9
26 52,8 | 52,2 3,0 3,1 4,1 39
27 50,0 | 498 3,0 3.0 4,2 44
28 66,4 | 664 4,8 5.1 5,2 5,2
29 57,7 | 572 35 3,6 48 52
30 51,6 | 51,6 2,8 2,6 43 4,4
31 56,0 | 563 3,8 4,0 4,4 43
34 544 | 548 29 33 4,5 4,7
36 54,6 | 54,6 3.3 35 4,6 4,6
37 49,1 493 2,7 3,0 4,1 4,2
38 49,1 49,5 2,7 2,8 4,0 43
39 47,7 | 48,0 2,9 3,0 4,0 4,0
40 62,7 | 623 4,6 4,5 4,9 49
41 528 | 52,8 3,0 3.1 4,1 42
42 48,0 | 484 24 2,7 3,7 3,9
43 50,6 | 504 3,1 34 39 4,1
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Analizis%

Példa
szama C H N

Szam | Talalt | Szam | Talalt | Szam | Talalt

44 62,7 | 62,2 4,6 4,5 4,9 4,8
45 56,0 | 55,9 3,8 3,8 44 43
46 54,1 53,8 34 3,5 39 39
47 59.8 | 594 3.1 3.4 5.4 5,6
48 56,2 | 56,5 29 34 5,0 5,3
49 56,2 | 56,3 2,9 2,9 5,0 5,0
51 50,0 | 49,6 2,2 2,0 4,5 4,1
52 50,0 | 50,1 22 2,5 4,5 4,7
53 50,0 | 498 22 2,9 45 5,0
54 48,4 | 482 25 23 4,3 4,2
55 65,4 | 653 4,3 4,6 5,4 5.6
56 54,0 | 54,2 2,6 2,8 45 4,2
57 559 | 56,2 2,5 2,6 5,0 5,1
58 554 | 557 3,1 33 43 4,5
59 57,6 | 575 34 3,6 5,0 4,8
60 51,5 | 514 2,8 2,9 4,3 43
61 573 | 57,8 3,1 33 4.8 4,8
62 62,0 | 61,9 4,6 4,6 4,0 4,1
63 62,7 | 633 4,5 4,6 4,9 4.8
64 47,6 | 479 2,1 2,6 43 4,7
65 56,3 | 56,8 2,9 2,2 5,1 5,0
67 476 | 474 2,1 2,3 43 4,4
69 529 | 527 24 2,7 4,7 4,6
70 46,1 | 459 2,4 23 4,1 4,1

>

73 546 | 54,9 33 3,4 4,6 4,5

78. példa

2,6-Difluor-N-/{[2-(2-fluor-fenil)-1,3-benzodioxdn-

6-il]-amino}-karbonil/-benzamid elédllitasa

2 g 2-(2-fluor-fenil)-6-nitro-1,3-benzodioxan
250 ml etanollal készitett szuszpenziojat <4,08 atm.

" hidrogénnyomason hidrogénezziik 0,3 g 5 témeg%-os
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platina/csontszén katalizéator és 0,2 g vizmentes kalium-
karbonat jelenlétében szobahémérsékleten. A kapott re-
akcidelegyet leszirjiik €s csokkentett nyomdson bepa-
rolva a nyers anilinszdrmazékot kapjuk, melyet
azeotrOp szaritunk gy, hogy feloldjuk toluolban és
csokkentett nyomason leparoljuk. A szaritott anyagot
ismét feloldjuk 20 ml vizmentes toluolban és 1,4 g 2,6-
difluor-benzoil-izocianattal kezeljiik, és rovid ideig
visszafolyatasig melegitjiikk, majd hagyjuk éjszakan at
lehfilni. 0-5 °C-ra lehiitjiik, a termék csapadék formaja-
ban kivalik, ezt elvalasztjuk, hideg toluollal mossuk,
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majd koénny( petréleunmal mossuk és csokkentett nyo- XIV. tablazat
maéson koriilbeliil 60 °C-on széritjuk. A tiszta terméket (Ic) altalanos képleti vegyiiletek
2,7 g, 87% fehér mikrokristalyos por formajaban kap- _
juk, amely 203-206 °C hémérsékleten olvad. Példa szama ®), Op. (°C) Klt?;n)eles
5 0
79-126. példa o , 105 4-CI 201-202 66
A 78. példa analdgiajara tovabbi (I) altalanos képle-
tli vegyiileteket allitunk el (III) altalanos képletd inter- 106 3.4-Cl, 194-195 32
medierekbdl. A részleteket a XII-XVI. tiblazat tartal- 107 2,4-F, 161-163 79
mazza. 10
XV. tablazat
XII. tabldzat (Id) altalanos képlet vegyiiletek
(Ia) 4ltalanos képletl vegyiiletek
Kitermelés
Példa sza R Op. (°C
Példa ® Op. (°C) Kitermelés 15 cda szama ®), p-CO (%)
szama g P %)
108 24-F, 242-244 79
79 H 188-190 63 109 H 221-222 78
80 2-Cl 202-205 85 110 4-Ci 231-233 79
81 4-Cl 225-230 50 20 111 2,4-Cl, 222-224 55
112 2-CF; 213-215 25
82 2,4-Cl, 214-215 50
113 2.6-Cl, 225-226 32
8 34-C, 200-203 3 114 2-CI4-CF, | 210-211 66
84 2,6-Cl, 203-204 68 | 25 115 2-Br 215-216 71
85 2-C1-4-CF; 219-220 43 116 2-CH;, 205-206 75
86 2.4-F, 220-221 57 XVI tablézat
87 2-Br 208-210 79 (Te) altalanos képleti vegytiletek
30
88 4-CF 235-236 64 . .
: Példa szama ®), Op. (°C) K“ef;“““
89 2-CH, 198-200 42 (%)
90 4-CH, 209-211 67 117 H 203-205 61
91 4-OCF, 221-223 7 35 118 4-Cl 237-238 85
119 3.,4-Cl 224-225
9 2,3-Cl, 221-222 64 ch 06
120 4-CF, 243-244 47
93 2-CF; 201-202 55
94 2-OCH, 205-206 72 121. példa
40 N-/{{4-(6-Brom-1,3-benzodioxdn-2-il)-fenil]-
XII. tablazat amino }-karbonil/-2,6-difluor-benzamid eloallitasa
(Ib) altalanos képletii vegyiiletek 2,05 g 6-brom-2-(4-nitro-fenil)-1,3-benzodioxan 150
ml toluollal készitett szuszpenzidjat <4,08 atm. hidro-
Példa o Kitermelés génnyomason hidrogénezziik 0,5 g (5 tomeg%) plati-
, (R), Op. (°C) o, 45 . .. . r 1:
szama (%) na/csontszén katalizator és 0,5 g vizmentes kalium-kar-
bonat jelenlétében szobahémérsékleten. A reakcidele-
% 2-Cl-4-CF, 215-216 N gyet lesziirjiik, csokkentett nyomason beparoljuk, a re-
96 2-F 222-224 82 akci6 soran keletkezett vizet azeotrdp eltavolitjuk. A ka-
pott nyers anilinszarmazékot 25 ml vizmentes toluolban
o7 4-Cl 209210 80 | 50 jsmét feloldjuk és 1,2 g 2,6-difluor-benzoil-izocianattal
98 2,4-Cl, 217-218 81 kezeljiik, rovid ideig koriilbeliil 60 °C-ra melegitjik,
99 2.6-Cl 229-231 79 majd hagyjuk a kevert reakcioelegyet egész éjjel lehiilni.
2 0-5 °C-ra lehiitve szennyezett csapadékot kapunk, me-
100 2,4-F, 228-229 80 lyet etanolbél kristalyositva tisztitunk. 0,52 g, 17% ter-
101 2-Br 223-224 77 55 méket kapunk, amely 194-195 °C hémérsékleten olvad.
102 4-CH; 215-216 55 122-123. példa
103 2-CF, 225-226 89 A 121. példa analdgijara tovabbi (If) dltalanos kép-
letd vegyiileteket kapunk a (III) altalanos képleti inter-
104 H 194-195 74 60  medierekbél. A részleteket a XVII. tablazat tartalmazza.




XVII tablazat
(If) Altalanos képletii vegytiletek

HU 214740 B 2

Példa szama R), Op. (°C) Kite(;gelés
122 6-CH; 185-186 32
123 6-Cl 185-186 14

124. példa

2,6-Difluor-N-/{[2-(2-fluor-fenil)-1,3-benzodioxol-
5-il]-amino}-karbonil/-benzamid eléallitasa

2,6 g 2-(2-fluor-fenil)-5-nitro-1,3-benzodioxol
150 ml etanollal készitett oldatat <4,08 atm. hidrogén-
nyomason hidrogénezzikk 0,2 g, 5 tomeg%-os plati-
na/csontszén €s 0,2 g vizmentes kalium-karbonat jelen-
létében szobahdmérsékleten. A kapott elegyet Hiflo
supercel-en (BDH) keresztiil leszlrjiik, és a szfirletet

10

15

csokkentett nyomason leparoljuk. A maradékot
azeotrop széritjuk ugy, hogy feloldjuk 120 m! toluolban
és csokkentett nyomdson leparoljuk. A nyers anilint 0j-
ra feloldjuk 30 ml vizmentes toluolban és 2 g 2,6-
difluor-benzoil-izocianattal kezeljiikk visszafolyat6 hiitd
alatt 1 ora hosszat. Hiités hatasara acil-karbamid krista-
lyosodik ki, ezt lesziirjiik és hideg toluollal mossuk. Ezt
az anyagot szilikagélen kromatografidsan tovabb tisztit-
juk, 5 térfogat/térfogat% metanolt tartalmaz6 metilén-
kloriddal elualjuk. A toluolos szirletbdl ugyanezzel a
rendszerrel kromatografidsan tovabbi terméket nyeriink
ki. A tiszta acil-karbamidot szintelen kristalyok forma-
jaban kapjuk 3,2 g 6ssztermeléssel (77%).

Op.: 189-192 °C.

125-141. példa

A 124, példa analdgiajara tovébbi (Ig) altalanos
képletii vegyiileteket allitunk el6 a (IIT) képletii inter-
medierekbdl. A részleteket a XVIII. téblazat mutatja.

XVIII tablazat
(Ig) altalanos képletii vegyiiletek

Példa széma ®), R Op. (°C) Ki‘e(ﬁ/'ge‘és
125 H H 198-200 88
126 2-Cl H 234-236 71
127 3-Cl H 200-201 68
128 4-Cl H 207-209 54
129 2,6-Cl, H 240-243 67
130 2,4-Cl, H 211-212 47
131 3,4-Cl, H 228-230 62
132 2-Br H 225-228 55
133 4-CH; H 171-173 77
134 4-CF; H 191-193 78
135 2,4-F, H 202-203 56
136 4-CF; CH, 156-157 61
137 4-Cl CH; 102-104 81
138 3,4-Cl, CH;, 155-156 61
139 2.4-F, CH, 138-140 85
140 H CH,CO,C,H; 121-122 73
141 H OC,H, 237-239 61

142. példa 50 bepdaroljuk. A kapott nyers anilint ezutan feloldjuk

N-/{{2-(2,4-Diklor-fenil)-1,3-benzoxatiol-5-il]-
amino}-karbonil/-2,6-difluor-benzamid

0,7 g 2-(2,4-dikl6r-fenil)-5-nitro-1,3-benzoxatiol
100 ml etanollal készitett oldatat <4,08 atm. hidrogén-
nyomason hidrogénezziik 0,2 g 5% platina/csontszén
¢és 0,2 g vizmentes kalium-karbonat jelenlétében. A ka-
pott reakcidelegyet hiflo supercel-en keresztiil (BDH)
lesziirjiik és csokkentett nyomason beparoljuk. Az eta-
nol és viznyomokat Ggy tavolitjuk el, hogy a maradé-
kot toluolban jra feloldjuk és csékkentett nyomason

55

60
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70 ml vizmentes toluolban és 0,4 g 2,6-difluor-ben-
zoil-izocianattal kezeljiik visszafolyatasi hémérsékle-
ten 45 percig. A terméket gy izolaljuk, hogy az oldo-
szert csokkentett nyomason eltavolitjuk, és a maradé-
kot szilikagélen kromatografidsan tisztitjuk. Metilén-
klorid/5 térfogat/térfogat% metanolt hasznalunk elua-
16szerként. A tiszta acil-karbamidot szintelen krista-
lyok formajaban kapjuk 0,3 g mennyiségben 31%-os
termeléssel.

Op.: 206-208 °C.



143-155. példa

A 142. példa analdgidjara tovabbi (I) 4ltalanos kép-
letdi vegyiileteket allitunk eld a (IIT) dltaldnos képletd
intermedierekbdl, melynek részleteit a XIX. tadblazat

tartalmazza.

XIX. tablazat
(Ih) altaldnos képletii vegyiiletek

HU 214740 B

Sf;é;:; ®), R Op. (°C) Kitei;:l)elés
143. 2-F H 204-206 86
144, 4-Cl H 196-198 27
145. 3,4-Cl, H 219-221 57
146. 2-Cl-4-CF; H 168-170 36
147. 2,4-F, H 209211 71
148. 2-Br H 180-181 46
149. 4-CF, H 235-237 31
150. 2-CF, H 166-168 49
151. 4-Cl CH, 130-132 84
152. 3,4-Cl, CH, 180-182 45
153. 4-CF, CH, 173-175 45
154. 2,4-Cl, CH; 203-205 51
155. 2,4-F, CH, 207-209 43

Az () altalanos képletl vegyliletek elemanalizis ada-
tait a XX. tablazat tartalmazza.

XX tabldazat
Analizis (%)
Példa
sz. C H
Szam | Talalt | Szam Talalt Szam | Talalt

78 61,7 | 60,2 3,5 33 6,5 6,3
79 64,4 | 642 3,9 4,1 6,8 7,1
80 59.4 60,5 34 3,5 6,3 5,8
81 594 | 59,2 34 34 6,3 6,2
82 55,1 | 553 29 33 5.8 6,2
83 55,1 | 55,0 29 3.2 5.8 5,7
84 55,1 | 554 29 2,7 5.8 53
85 53,9 | 53,7 2,7 2,8 5,5 58
86 59,2 | 60,0 32 29 6,3 7.5
87 54,0 | 53,0 3.1 3,1 5.7 6,6
88 57,7 | 56,9 3,2 3,4 5.9 6,2
89 | 651 | 65,1 43 45 6,6 7.4
90 65,1 | 62,9 43 4,4 6,6 6,6
91 55,9 56,8 3.1 3,1 5,7 5.6
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Analizis (%)

Példa
SZ. H
Szam | Taldlt | Szam | Talalt | Szam | Talalt

92 55,1 55,2 2,9 3,0 5.9 6,1
93 57,8 | 58,0 32 3,5 5,9 6,0
94 62,7 | 62,8 4,1 43 6,4 6,4
95 522 | 523 2,7 3,0 53 52
96 59,5 | 59,5 3.4 3,6 6,3 6,4
97 57,3 | 57,1 3.3 3,5 6,1 6,0
98 534 | 533 29 3.1 5,7 5,6
99 534 | 533 29 3,0 5,7 5,7
100 | 57.1 56,8 3.1 34 6,1 6,0
101 523 | 523 3,0 32 5.5 5,7
102 | 62,7 | 62,7 4,1 43 6.4 6.4
103 55,9 | 56,1 3,1 32 5,7 5,6
104 | 62,0 | 61,8 3,8 3.8 6,6 6,6
105 582 | 581 3,6 3,9 5.9 5.8
106 | 542 | 54,4 32 33 5,5 5,6
107 | 58,0 | 57,9 3.4 3,6 5.9 59
108 | 57,1 56,9 3.1 33 6,1 6,0
109 | 62,0 | 62,2 3.8 39 6,6 6,6
110 | 57,3 | 57,3 3.3 3.4 6,1 6,0
111 534 | 534 2,9 3,1 5,7 53
112 | 559 | 55,7 3.1 33 5.8 5,6
113 53,4 | 534 2,9 3,0 5,7 5,7
114 | 522 | 52,1 2,7 2,8 5.3 53
115 523 | 524 3,0 3,0 53 5,6
116 | 62,7 | 62,6 4,1 4,1 6,4 6,4
117 | 62,7 | 62,7 4,1 4,1 6,4 6,4
118 | 582 | 58,5 3,6 35 5.9 5,9
119 | 542 | 544 3,7 3.4 55 54
120 | 56,7 | 56,9 3.4 3,5 5,5 5,5
121 54,0 | 554 3,1 32 5,7 57
122 | 65,1 65,2 43 43 6,6 6,7
123 594 | 59.8 3.4 3,8 6,3 6,2
124 | 60,9 | 61,1 3,1 3,0 6,8 7,0
125 | 63,6 | 634 3,5 3,7 7.1 7.2
126 | 58,5 | 57,7 3,0 3.4 6.5 6,7




1 HU 214740 B 2

XX tablazat (folytatas)

Analizis (%)
Példa
sz. C H N
Szam | Talalt | Szam | Talalt | Szam | Talalt
127 58,5 584 3.0 3,1 6.5 6,4
128 58,5 58,5 3.0 3.4 6.5 6,9
129 54,2 | 53,9 2,6 2,5 6.0 6,0
130 | 542 | 545 | 26 | 28 | 60 | 61
131 54,2 54,8 2,6 3,0 6,0 6,2
132 53,1 52,9 2,7 2,8 59 5.8
133 64.4 64,3 3.9 3,9 6,8 6,7
134 56,9 56,9 2.8 2,6 6,0 5,8
135 58,4 58,9 2,8 31 6.5 6,5
136 | 57,7 57,9 3,1 3,5 5,9 5,8
137 59,4 59,2 3.4 3,6 6,3 6,2
138 55,1 55,6 2,9 3,1 5,9 5.9
139 | 59,8 60,1 3.1 3,6 6,3 6,3
140 | 62,2 61,9 4,1 4,4 5.8 58
141 62,7 62,9 4,1 4,1 6,4 6.3
142 52,4 52,1 2,5 2,7 5,8 5,6
143 58,6 | 58,5 3,0 3.3 6,5 6.4
144 56,4 56,1 2,9 3,2 6,3 6,1
145 52,5 53,0 2,5 2,9 5,8 5,6
146 51,3 51,5 23 2,5 5,5 55
147 56,3 55,9 2,7 3,1 6,2 6,1
148 51,3 51,0 2,7 2,7 5,7 5,6
149 55,0 | 54,5 2,7 3,0 5.8 5.8
150 | 550 | 546 | 27 2,9 5,8 5.8
156. példa
Inszekticid hatas

Az (I) altalanos képleti vegyiiletek inszekticid hata-
sat a kovetkezd kartevok ellen vizsgaltuk:

Spodoptera littoralis (Egyiptomi gyapot levélféreg)
Aedes aegypti (sargalaz szinyog)
Trialeurodes vaporariorum (meleghazi fehérlégy)

Az egyes fajtaknal hasznalt tesztmddszerek leirdsa
alabb kovetkezik. Az egyes tesztek soran a tesztvegyiile-
teket vizben készitett oldatok vagy szuszpenzidk forma-
jaban alkalmaztuk. Kezdetben 0,1 témeg%-os koncent-
racidban, amely oldat vagy szuszpenzid 10 tomeg% ace-
tont és 0,025 tomeg% Triton X-100 feliiletaktiv anyagot
tartalmaz, amely etilén-oxid és alkil-fenol kondenzaciés
terméke. Az oldatokat hektaronként 340 liter mennyi-
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ségben permeteztik ki (3,4x10-5m3/m?), az egyes teszt-
fajtakat onmagukban tartalmazé Petri-csészékre vagy
pedig olyan taplalékra, amelyre a tesztfajtat utdlag ve-
zettiik be. Bizonyos kisérleteknél a tesztfajtaval fert6zott
levéllemezeket permeteztiik be, mig mas kisérleteknél a
novényeket permeteztiik be, majd utdlag fertéztik meg a
tesztfajtakkal, amikor mar a permetlé megszaradt. A ki-
sérleteket normal feltételek mellett végeztiik
(23 °C+2 °C, véltoz6 nedvességtartalom és fény).

A mortalitaskiértékeléseket az alabbi mdodon hajtot-
tuk végre, a mortalitas szazalékaban fejeztiik ki. Mind-
egyik tesztnél kiszamoltuk az LCs,-et a vegyiiletekre
(az a hatoanyagdozis, amely a tesztfajtak felének el-
pusztitasahoz sziikséges), ezt a mortalitisszamokbol
szamitottuk ki, és Osszevetettitk egy standard inszek-
ticid, mégpedig az etil-paration megfeleld LCs, értéké-
vel ugyanebben a tesztben. Az eredményeket toxicitas
indexként fejeztiik ki:

. LCso (paration)
Toxicitasindex=
LCso (tesztvegyiilet)

i) Spodoptera littoralis (7 nap) (S1 7D)
A fent leirt médon peremezziik az egyiptomi gyapot
levélféreglarvak taplalékat tartalmazo Petri-csészék-
re. Amikor a permetléréteg megszaradt, a csészéket
10 masodik larvaallapotd larvaval megfert6ztiik.
A mortalitasértékeléseket a permetezés utan 7 nap-
pal végeztiik. —

it) Aedes aegypti (Aa)
Korai 4. larvaallapotu larvakat hasznéltunk, a teszt-
oldatokat 0,5 ppm tesztvegylilet koncentraciora élli-
tottuk be (és progressziv felhigitasok), 0,04 témeg%
Triton X-100-at tartalmazé vizben, és eleinte ace-
tont tartalmaz az oldat, majd ezt hagyjuk elparolog-
ni, mielStt a larvakat bevezetjiik. 10 korai negyedik
larvaallapotd larvat helyeziink 28 °C-on tartott
100 ml tesztoldatba, majd 48 6ra milva feljegyez-
tikk a larvak mortalitasat. A végs6 mortalitast 1 hét
mulva allapitjuk meg oly mdédon, hogy megszamlal-
juk a kikelt felnStt szinyogok szamat.

iit) Trialeurodes vaporariorum (Tv)
Egy T. vaporariorumtenyészetbe helyeziink két tel-
jesen kifejlett levéllel rendelkezd franciababpalantat
(Phaseolus vulgaris), a franciababpaléntakat ezutan
megzavartuk, hogy biztositsuk a bevezetett nové-
nyeken az attelepiilést. A kovetkezd 24 6rds perid-
dusban tojasokat helyeztiink el, és 27 °C-on tartot-
tuk 14 o6ra fotoperiodus mellett. Ezutan a feln6tt fe-
hér legyeket vatosan eltavolitottuk ismert kord to-
Jasmintakat hagyva. 8 nap mulva a legtobb tojas ki-
kelt. Az Gjonnan kikelt babokat tartalmazé lemeze-
ket kivagtuk a levelekbdl és nedves sziirGpapirral
helyeztiik at. Ezutan kis teljesitményd mikroszkép
alatt megvizsgaltuk a lemezeket, hogy meghatéroz-
zuk az els6 larvaallapotii babok pontos szamat leme-
zenként, €s hogy a ki nem kelt tojasokat eltavolit-
suk. Atlagosan lemezenként 70-100 babot talal-
tunk. A lemezeket ezutan Petri-csészékbe helyeztiik
at és bepermeteztiik a fenti modon a tesztoldatokkal.
6 nap mulva kiértékeltiik a mortalitasszazalékot.

%100



XXI. tabldzat
Inszekticid hatas

HU 214 740 B

Toxicitasindex
Példaszam
S.L Aa T.v.
78 550 890 230
79 1100 2 4000
80 30 450 B
81 1200 900 B
82 1000 620 2800
83 530 B
84 420 180 B
85 1400 210
86 2100 300 560
87 150 1200 B
88 560 71 B
89 26 890 320
90 680 3 130
91 570 80 B
92 80 212
93 4200 268 3300
94 18 3
95 220 46 1800
96 300 170 B
97 190 13
98 410 57
99 60 46
100 280 120
101 60 90 570
102 35 23
103 320 41
104 100 31
105 150 5 160
106 490 14
108 A
109 320 140
110 34 58
111 210 190
112 160 230 B
113 A A
114 310 A
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Toxicitasindex
Példaszam

Sl Aa. Tv.
115 32 A
116 180 150 B
121 49 130
122 17
123 130 21
124 100 150 1000
125 310 120 B
126 94 540 B
127 450 240 B
128 1800 630 B
129 17
130 3370 790 1530
131 3000 190
132 90 490
133 19
134 3500 130
135 790 620 B
136 18000 1300 2300
137 5700 1100 3200
138 12000 1200 1700
139 6000 17 1200
140 130 9 B
141 1700 280
142 1000 200 2600
143 110 120 B
144 460 18 330
145 600 18
146 1500 330 30
147 200 83 2100
148 420 400 1400
149 420 23
150 360 1300 9
151 430 53 500
152 1200 43 B
153 700 2500
154 1100 150
155 400 170




| HU 214740 B 2

Az A és B fokozat azt mutatja, hogy a mortalitds
70-100%-o0s és 40—69%-0s, 0,1 tomeg% kezdeti teszt-
koncentracié mellett (1 000 ppm).

157. példa

Akaricid hatas (atka életciklus)

Az (1) altalanos képletii vegyiiletek koziil néhany
vegyllet akaricidhatdsat vizsgaltuk fejlett néstény
iiveghazi voros takacsatkat (Tetranychus urticae, T. u.)
alkalmazva az alabbi médszerrel.

A franciabab névények levelébdl 2 cm atmérdji le-
véllemezeket vagtunk ki, és az also oldalaval felfelé
5,5 cm 4tmérdji sziirépapirokat vizbemartott
gyapjuvattadarabokkal nedvesen tartottunk.

Az egyes levéllemezeket 25-30 kifejlett ndstényat-
kaval fert6ztilk meg, melyeket 6 6ra milva eltavolitot-
tunk, és lemezenként mintegy 50 tojast hagytunk. 5 nap
mulva kikeltek a tojasok, a frissen kikelt larvakat a
levéllemezeket beperemeztiik a tesztvegyiilet oldataival
a 156. példaban leirt koncentracioban 340 liter/ha
mennyiségben (3,4x10-5m3/m?2).

Ezutdn a lemezeket normdlis laboratériumi koriil-
mények kozott tartottuk (23+2 °C, valtozo nedvesség-
tartalom és 16 6ras naphosszisag). 7 nap mulva a kiér-
tékelést a kifejlett kikelt atkak szamaval végeztiik.

Az eredményekbdl kiszamitottuk az L.Cs, értéket a
XXII. tablazat szerint.

XXII. tablazat

Akaricid hatas
Példaszam LCs; (hatas%-a permetlében
82. 0,00023
84. 0,00036
8s. 0,00031
87. 0,0029
92. 0,085
93. 0,00022
134. 0,09
142. 0,0015
145. 0,053
147. 0,05

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljarés (I) altalanos képletil vegyiiletek — ahol
jelentése 1-6 szénatomos alkilcsoport vagy
halogénatom,

R,
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R, jelentése halogénatom vagy 1-6 szénatomos
alkil-, 1-6 szénatomos alkoxi-, halogén-
(1-6 szénatomos alkil)- vagy halogén-
(1-6 szénatomos alkoxi)-csoport,

R; ésR, jelentése hidrogénatom,

Rs jelentése hidrogénatom, 1-6 szénatomos al-
kil-, 1-6 szénatomos alkoxi- vagy (1-6 szén-
atomos alkoxi)-karbonil-(1-6 szénatomos
alkil)-csoport,

XésY egymastol fiiggetleniil oxigénatom vagy
kénatom

n értéke O vagy 1,

T értéke O vagy 1,

m értéke 0-2, és

A vagy B jelentése (II) altalanos képletii csoport, ahol

Rg és R, jelentése halogénatom és A és B kozill a

masik jelentése hidrogénatom —

eléallitasara, azzal jellemezve, hogy egy (III) altalanos
képleti vegyiiletet hidrogéneziink, és a kapott (IV) élta-
lanos képleth vegytiletet (V) altalanos képletii vegytilet-
tel reagaltatjuk, ahol R, Ry, R3, Ry, R5, R, R4, X, Y, n
és r, valamint m jelentése a fenti, Rg, és Ry kéziil az
egyik nitrocsoport, mig a masik hidrogénatom és R és
R;, koziil az egyik aminocsoport, mig a masik hidro-
génatom.

2. Akaricid- és inszekticidkészitmény, azzal jelle-
mezve, hogy egy (I) altalanos képletii vegyiiletet tartal-
maz hatéanyagként 0,1-95 tomeg% mennyiségben —

R, Jelentése 1-6 szénatomos alkilcsoport vagy
halogénatom,

R, jelentése halogénatom, vagy 1-6 szénatomos
alkil-, 1-6 szénatomos alkoxi-, halogén-
(1-6 szénatomos alkil)- vagy halogén-
(1-6 szénatomos alkoxi)-csoport,

R; és R, jelentése hidrogénatom,

R; jelentése hidrogénatom, 1-6 szénatomos al-
kil-, 1-6 szénatomos alkoxi- vagy (1-6 szén-
atomos alkoxi)-karbonil-(1-6 szénatomos al-
kil)-csoport,

XésY  egymastol fiiggetleniil oxigénatom vagy
kénatom,

n értéke 0 vagy 1,

r értéke 0 vagy 1,

m értéke 0-2, és

A vagy B jelentése (II) altalanos képletid csoport, ahol
R¢ ¢és R; jelentése halogénatom és A és B koziil a masik
jelentése hidrogénatom —
szilard vagy folyékony hordozé vagy adott esetben fe-
liletaktiv anyag mellett.

3. A 2. igénypont szerinti készitmény, azzal jelle-
mezve, hogy legalabb két hordozét tartalmaz, melyek
koziil az egyik feliiletaktiv anyag.



HU 214 740 B
Int. C1.6: A 01 N 43/28

R3 RL

(C)r—x
(R1 )n
F ,
CONHCONH@O ; (1a)
(R)a
F

(Ib)

F s 13
Q~ CONHCONH '&0 S>\(R)m
F

{(1c)

F 0
QCONHCONH —{_§s 31( R)q
F

F S :
QCONHCONH “&0 (R)q
F

(1d)

15



HU 214740 B
Int. C1.6: A 01 N 43/28

F 0 CH;
CONHCONH—G:S: S >\( Rlq
F

(1e)

0
CONHCONH—-©-—< (R)q
o:\> 5

F (1f)

F 9. R

CONHCONH —@0 : (R Ya

F (1g)

Q» CONHCONH-@-—O (R),
F

(1h)

16



HU 214 740 B
Int. C1.6: A 01 N 43/28

Rg

CONH—
CONH (1)

R7

R Ry
N/ Ry

:‘C’f—y_QRg
Rg Y

(R2)m
(Ry)n (m)

OO

(R)q (Wa)

P
OZN'&O (Rla b
0
02N—-®'—"< Q?(R)Q
0 (W)

17



HU 214740 B
Int. CL6: A 01 N 43/28

S, CH3
omdo SK(R)Q

o CH3

@M@& (il f)
o R S
09N —Go (R)q

NGy,

18

{md)

(Mme)

(Mg)



HU 214 740 B
Int. CL.6: A 01 N 43/28

R3 Ry

N/
C)r—X Rs
R1o Y
(R2)m
(Ry)q (IV)
Re
CONCO
R7 (V)
R3 RL
\ /
(C)r""XH
R12 YH
(Ry)h (Vi)

(R2)m (vir)



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

