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PfedloZeny vyndlez se tykd zplisobu pii-
pravy Fady novych N-(1,3,4,-thiadiazol-
-2-yl)benzamidd obsahujicich fenyl, naftyl
nebo heteroarylskupinu v poloze 5 thiadia-
zolového kruhu a 2,6- substituci na benzeno-
vém kruhu. Tyto slouCeniny jsou pouZitelné
jako insekticidy.

Potlacovdni hmyzu je jednim z hlavnich
problémi zemé&délského chemického vyzku-
mu, ktery intensivné& pokraluje. Hmyz raz-
nych druhit ohroZuje plodiny v3ech typli a
také zplsobuje nezdravotni podminky a zne-
¢iténi kontaminaci potravin. Skody zpiso-
bované hmyzem jsou nevy¢islitelné a potla-
dovéani Skodlivého hmyzu mé nutné znatnou
prioritu.

Neddvio byl vyzkum novych a lep$ich in-
sekticidd urychlen tim, ¥e z pouZivani by-
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ly vy]muty staré 1nsekt101dy, ktere zaneché-
vaji residua.

Sloudeniny vzorce I ]sou nové. Nékteré z
nich, zndmé z literatury, jsou vSak zajima-
vé, napfikla‘d Cebalo v USA patentu ¢&islo
3726892 uvddi herbicidni d€inek 1,3,4-thia-
diazol-2-yl-mocovin.

Rao, Indian J. Chem. 8 509 — 13 (1970)
uvddi synthesu 2-amino-1,3,4-thiadiazold,
které jsou meziprodukty pro sloudeninny
podle predloZeného vyndlezu, _

Wellinga a Mulder, USA patent ¢&. 3 748 356
uvadi herbicidni- a insekticidni Géinek N-
-benzoyl-N’-fenylmocovin.

PfedloZeny vynélez se tykd oboru zemé-
délské chemie a podle piedloZeného vyné-
lezu se pripravuji nové thiadiazolylbenzami-
dy obecného vzorce I



198218
kde

RO, Rt a R? jsou na sobd nez4visle atom vo-
diku, atom chloru, nebo bromu, p¥i€emZ a-
lespoii jeden ze symbolfi R% R! a R? je atom
chloru nebo bromu,

X je atom kysliku nebo siry,

RS a RY jsou na sobd nezdvisle atom vo-
diku, atom chloru, bromu nebo methyl, p¥i-
dem¥ R3 je atom vod!ku, jestli¥e X je atom
7\ kysliku, a bud

1) RS a R7 jsou atomy vodiku, jeden ze-
.. substituenti R® a R% je atom vodfku a dru-
hy ze symbolll R® a R je atom vodiku, atom

R~/ \ chloru, methoxyl, atom bromu, jodu, fluoru,
= trifluormethyl, methyl, hydroxyl, fenyl nebo
R' ' R" fenyl monosubstituovany . atomem bromu,

chloru nebo fluoru nebo

o g - --2) RB a R7 jsou atom vodiku a R® a R? jsou
na sob& nezdvisle atom chloru, fluoru nebo
N~ SR bromu nebo - - ,
LT
X

R 3) R6 a R® jsou atomy vodiku a R7 a R®
y . jsou na sob& nez4visle atom chloru, fluoru,
R bromu nebo trifluormethyl, nebo

4) R7 a R? jsou atomy vodiku a R8 a RS

- U_ lr " jsou na sob& nezévisle atom chloru, fluoru
R nebo bromu nebo
X
X C ' 5) R7, R8 a RY jé'at'om vodiku a RS je atom
>_ chloru, fluoru nebo bromu nebo
N

6) R6, R7 a R® jsou atomy vodiku a R? je

acetamidoskupina, nitroskupina, aminosku-
R" { ; . pina nebo kyanoskupina,
X ' :

R10 g RIL jsou na sobd nezdvisle atomy vo-
: diku, chloruy, fluoru, bromu, methyl nebo
O— : methoxyl pi‘lcemi

1) jeden ze substituentl R1° a RY miZe
byt atom vodiku, jestliZe druh¢ je pouze
metho‘xyl

. 2) alespoﬁ jeden ze substituentéi R10 a Ri!
mum byt methy! nebo methoxyl, ledaZe

a) R& neni atom vodiku, a R6, R7 a R? je’
atom vodiku nebo :

\
N-
/
_ , N
L Nl
b) RS a R8 jsou atomy vodiku a jeden ne-

O ' bo oba substituenty R7 a R® jsou trifluorme-

N AN , thyly,

et

3) ani R® ani R® nejsou fenyl, acetamido-
skupina, methoxyl, nitroskupina, aminosku-
pina, kyanoskupina nebo substituovany fe-

e Ri nyl, ledaZe jak R0 tak R!l jsou methoxyly.
, 4) dva ze substituentd R7, R® a R? jsou
R atomy vodiku, ledaZe oba R10 a Ri! jsou me-
} thyly nebo methoxyly,
R®

5) oba substituenty R1® a Rl jsou metho-
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xyly nebo methyly, jestliZe R je pyridyl, naf-
tyl, furyl nebo thienyl,

.6} oba substituenty R1¢ a R!! jsou metho-
xyly, jestliZe R je benzothiazolyl, benzoxa-
zolyl, benzothienyl, benzofuryl, isoxazoyl,
chinolyl nebo thiazolyl, tak, Ze se cyklisuje
sloudenina obecného vzorce II

-

kde R1® a R maji v§znam uvedeny u vzor-
ce I a X je skupina vzorce

0
R—C—NH—

nebo .
R—CH=N—

kde R mé vyznam uvedeny ve vzorci I, kro-
mé& -aminofenylu nebo acetamidofenylu, za
pouZit! dehydratadniho c¢inidla, jestliZe X
je :

R——ﬁI“NH—
0

nebo za pouZiti cxidaéniho ¢inidla,. jestliZe
X je : '

—~R—CH=N—

a pffpadn& se redukuje sloufenina obecné-
ho vzorce I, kde R8 je nitroskupina za vzni-
ku sloudeniny, kde R je aminoskupina a dé-
le se pripadné acyluje sloutenina obecné-
ho wvzorce I, kde R® je aminoskupina za
vzniku -sloudeniny, kde R® je acetamidosku-
pina.

~ Sloudeniny obecnéhp vzorce I jsou po-
uZitelné jako ufinné 14tky insekticidnich
prostiedkil.

V pfedloZeném vynélezu jsou veSkerd
mnoZstvi méfena metrickym systémem a
teploty jsou uvddény wve stupnich Celsia.
Veskeré poméry a procenta jsou hmotnostni.
Vyraz halogen zna€i atom fluoru, chloruy,
bromu a jodu.

Rada urg¢itych t¥id a typd sloutenin vzor-
ce I tvofi vfhodné skupiny. Zejména vyhod-
nou skupinou slou€enin jsou sloueniny o-
becného vzorce V

RS
N—NH o
R SJ—' N-C

kde R%e  R™ (V)

Rfs RQ&
Pl R%0

kde

.R15 a R16 jsou na sob& nezdvisle atom vo-
diku, chloru nebo bromu, pFiCemZ alespoil
jeden ze substituenti R15 a R18 je atom chlo-
ru nebo bromu,

X je atom kysliku nebo siry,

R2 je atom vodiku, chloru nebo bromu
nebo methyl, a bud

1) R2 a R jsou atomy vodiku a jeden ze
substituentti R? a R% je atom vodiku a dru-
hy z R? a R? je atom vodikuy, chloru, bromu
nebo fluoru nebo - trifluormethyl, methyl,
hydroxy], fenyl nebo fenyl monosubstituova-
ny atomem bromu, chloru nebo fluoru nebo

2) R22 a R® jsou atomy vodiku a R%4 a R%
jsou na sobg& nezdvisle atom chloru, fluoru
nebo bromu, nebo :

3) R? a R jsou atomy vodiku a R% a R% ‘
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jsou na sob& nezévisle atom fluoru, chloru,
bromu nebo trifluormethyl nebo

4) R2 a R% jsou atomy vodiku a R?2 g R
jsou na sob& nezdvisle atomy chloru, fluoru
nebo bromu nebo

5) R% R a R% jsou atomy vodiku a R2?
je atom chloru, fluoru nebo bromu,

RI3 a R4 jsou na scb& nez4visle atomy
vodiky, chloru, fluoru, bromu, methyl nebo
methoxyl, pfitemZ

1} jeden ze substituent@ R13 & R4 miiZe
byt atom vodiku, jestliZe a pouze ]estllie
druhy je methoxyl,

2) alespoi jeden ze substituentﬁ R13 g R4
musi byt methyl nebo methoxyl, ledaZze ..
a) R%¢ neni atom vodiku a R22, R% a R je
atom vodiku nebo
b} R% a R? jsou atomy vodiku a jeden ne-
bo oba substituenty R25 a R% jsou trifluor-
methyly,

3) ani R* ani R% nejsou fenyl nebo sub-
stituovany fenyl, ledaZe R13 a R jsou me-
thoxyly,

4) dva ze substituentfi R%, R? a R? jsou
.atomy vodiku, leda¥e oba substituenty RIS
‘a RM jsou methyly nebo methoxyly,

R) oba substituenty R!3 a R4 jsou metho-
xyly, jestliZe R je pyridyl, naftyl furyl nebo
thienyl.

V rédmci vySe uvedené skupiny, vyhmtlné]-
81 skupina zahrnuje sloueniny, kde Ri2 je

Rll . ng
R
R3S

a dale vyhodné skupina zahrnuje sloudeni-
ny, kde obé skupiny R13 a R4 jsou metho-
xyly.

Rozumi se Ze postupem podle prcdloZené-
ho vyndlezu se pfipravuje také fada ostat-
nich rfiznych typh nebo skupin sloudenin,
které jsou pouZitelné pro piipravu insekti-
cidnich prostfedk(i. Nap¥iklad byly uvaZo-
vany nésledujici vyhodné skupiny sloucenin.
KaZdy o¢islovany pododstavec uvedeny niZe
popisuje nezdvislou skupinu sloufenin, v
- kaZzdé skupin& variabilni substituenty maji
obecny vyznam uvedeny ve vzorci I, pokud
neni jinak uvedeno vySe. V pododstavcich
uvedenych niZe, ka¥d§ obecny vyznam jako
je fenyl, zahrnuje takto substituované formy
uvedenych skupin.

Slouleniny kde:

1} R je fenyl

2] R je fenyl nebo pyridyl,

3) R je pyridyl, thienyl, furyl, benzothie-
nyl, benzofuryl, benzothiazolyl, benzoxazo-
lyl, isoxazolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

4) R je fenyl nebo naftyl,

5) R je pyridyl, benzothiazolyl, benzoxa-
zolyl, isoxazolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

6] R je thienyl, furyl, benzoxazolyl, ben-
zothiazolyl, benzothienyl, benzofuryl, isoxa-
zolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

7] jeden ze substituentd R® a RY je atom
vodiku a druhy je atom halogenu nebo tri-
fluormethyl,

8) R a R? jsou na sob¥ nezévisle atom
chloru, fluoru nebo bromu,

89) R” a R% jsou na sobg ‘nezdvisle atom
chloru, fluoru, bromu nebo trifluormethyl,

10} jeden ze substituentfi R% a R? je atom
vodiku a druhy je atom halogenu, trifluocr-
methyl, methyl nebo methoxyl,

11) R10 a R1! je methoxyl, \

12) R10 a RY jsou na sob& nezdvisle me:
thyl nebo methoxyl,

13) R0 a R11 jsou na sob& nezavisle atom
chloru, fluoru nebo bromu,

Slouéeniny pododstavce 11 vy$e; kde:

14) R je fenyl, |

15) R je fenyl nebo pyridy],

16) iR je pyridyl, thienyl, furyl, benzasthie-
nyl, benzofuryl, benzothiazolyl, benzoxazo-
lyl, isoxazolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

17) R je fenyl nebo naftyl,

18) R je pyridyl, benzothiazolyl, benzoxa-

‘ zolyl, isoxazolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

19) R je thienyl, furyl, benzoxazolyl, ben-
zothiazolyl, benzothienyl, benzofuryl, isocxa-
zolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

20) jeden ze substituentd R® a R® je atom
vodiku a druhy je atom halogenu neho tri-
fluormethyl,

21) R8 a RY jsou na sobg nezévxsle atom
chloru, fluoru nebo bromu,
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22) R7 a RY jsou na sob& nezdvisle atom
chloru, fluoru, bromu nebo trifluormethyl,

23) jeden ze substituentd R® a R? je atom
vodiku a druhy je atom halogenu, trifluor-
methyl, methyl nebo methoxyl.

Slouc¢eniny pododstavce 12 vy3e, kde:

24) R je fenyl,

28] R je fenyl nebo pyridyl,

'26) R je pyridyl, thienyl, furyl, benzothle-
nyl, benzofuryl, benzothiazolyl, benzoxazo-
lyl, isexazolyl, chiholyl nebo thiazolyl,

27) R je fenyl nebo naftyl,

ZBj R je pyridyl, benzothiazolyl, benzoxa-
zolyl, isoxazolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

29) R je thienyl, furyl, benzoxazolyl, ben-
zothiazolyl, benzothienyl, benzofuryl, isoxa-
zolyl, chinolyl nebo thiazoly],

30) ]edeh ze substituent{i R® a R je atom
vodiku a druhy je atom halogenu nebo tri-
fluocrmethyl,

31) R® a R? jsou na sob® nezdvisle atom
chloru, fluoru nebo bromu,

32) R7 a RY jsou na scbé nezdvisle atom
chloru, fluoru, bromu nebo trifluormethyl,

33) jeden ze substituentdi R® a R? je atom
vodiku .a druhy je atom halogenu, trifluor-
methyl, methyl nebo methoxyl,

Sloudeniny pododstavce 13 vy3e, kde:
. 34) R je feny],

35) R je fenyl nebo pyridyl,

-36) R je pyridyl, thienyl, furyl, benzothie-
nyl, benzofuryl, benzothiazolyl, benzoxazo-
lyl, isoxazolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

'351 R je fenyl nebo naft'yl,

38) R je pyridyl, benzothiazolyl, benzo-
xazolyl, isoxazolyl, chinolyl nebo thiazolyl,

39} R je thienyl, furyl, benzoxazolyl, benzo-
thiazolyl, benzothienyl, benzofuryl, isoxazo-
lyl, chinolyl nebo thiazolyl,

40] jeden ze substituenti R a R? je atom
vodiku a druhy je atom halogenu nebo tri-
fluormethyl,

41) R® a RY jsou na sob& nez4visle atom
chlory, fluoru nebao bromu,

42) R7 a R® jsou na sob# nezédvisle atom

10

chloru, fluory, brOmu. nebo trifluermethyl,

43} jeden ze substituenti RS a R je atom
vodiku a druhy je atom halogenu, trifluor-
methyl, methyl nebo methoxyl.

1 kdyZ vySe uvedené obecné vzorce jasnd
popisuji sloudeniny obecného vzorce I, jsou
nésledujici typické piiklady uvedeny pro za-
jiSténi piné srozumitelnostl pro zemédélské
chemiky. *

N-[8-(6-chlor-3-pyridyl}-1,3, 4-thiadiazol 2~
-yl1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(4-chlor-3-pyridyi }-1,3,4~ thiadiazol-
-2-y1}-2,6- dlmethoxybenzamid

'N- [5-(4,5-dibrom-3-pyridyl )-1, 3 4-thladia
z01-2-y1]-2,6-dimethylbenzamid, - =

N-{5-{5-brom-2-pyridyl}-1,3,4~ thiadiazol
-2-y1]-2,6- dlmethoxybenzamid ’

- N-[5-(4- chlor-zdpyrxdyl) -1,3,4- thladiazol-
-2-y1]-2,6-dimethylbenzamid,

N-| 5— {5-bromi-3-chlor-2-pyridyl }-1,3,4-thia-
diazol-+2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(3,4,5-trichlor-2-pyridyl}-1,3,4-thta-
diazol-2-yl}-2,6-dimethoxybenzamid, .

N-[5-(3-furyl)-1,3,4- thiadiazo] -2-y1}-2,8- -
adimethoxybenzamld

N-[5-(5-chlor-2-furyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-yl]-2,6«dime‘thoxyhenzamid, '

N-[5-(5-brom-3-thienyl)-1,3,4-thiadiazol- *
-2-y1]-2,6- dimethoxybenzamid

N-[5-( 5~methy1~2-thi'eny1]-1,3,4-thiadiaz’01-
-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,.

N-[5-(3-chlor-1-naftyl}-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(2-brom-1-naftyl}-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1]-2,8-dimethoxybenzamid, :

N-[5-(4-fluor-2-naftyl)-1,3,4- thiadiazol 2-
-y1]-2,6- dimethdxybenzamid -

N-[5-(3-trifluormethyl-2-naftyl )~'1,3,4-thia-
diazol-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid, :

N-[5-(4-chlorfenyl })-1,3,4- thladiazol 2- yl}
-2-brom-6- fluorbenzamid

‘N-[5-(3-bromienyl) —1,3,4-thi=adi-azol-2—y1 1-
-2-fluor-6-methylbenzamid,

N-[5-(3-jodfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2-
-fluor-6-methoxybenzamid, o
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N-[5-(3-methyltenyl}-1,3,4-thiadiazol-2-
-yl] -2- chlor-B-methylbenzamid

N- [5-[3 hydroxyfenyl] -1,3,4- thiadiazol 2-
-y1]-2-brom-6- methylbenzamid

~N-[5-(3-fenylfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl]-
-2 S-dimetholxybenzamid v

N [5 [3 [3-fluorfeny1]feny1]-1 3,4-thia-
d1azol 2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-[ 4-(3-bromferiyl}-fenyl]-1,3,4-thia-
diazol-2-yl1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-[4-(2-chlorfenyl}fenyl]-1,3,4-thia-
diazol-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-[13-(4-chlorfenyl)fenyl]-1,3,4-thia- -
" diazol-2-yl]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(3,4-dibromfenyl)-1,3,4- thiadiazol 2-
-y1]-2,6-dimethylbenzamid,

N-[5-(3-brom-4-fluorfenyl)-1,3, 4-thiadia-
z01-2-y1]-2-methoxy- B-methylbenzamid

N-{5-(3,4-difluorfenyl}-1,3,4- thiadlazol-z-
-yl]-2,8-dimethoxybenzamid,

N-[5-(3,5-difluorfenyl ]-1,3,,4-thiadiazol-2-
-y11-2,6-dimethylbenzamid,

N-[5-(3,5-dibromfenyl}-1,3,4-thiadiazol-2-

yl] -Z,B-dimethoxybenzamld,

N-5-(3-chlor-5-trifluormethylfenyl}-1,3,4-
-thiadlazol-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(3-brom-5-fluorfenyl)-1,3,4-thiad!a-
zol-2-yl1]-2-methoxy-6-methylbenzamid,

N-[5-(2,4-dibromfenyl}-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1]-2,6-dimethylbenzamid,

N-[5-(4-fluorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl}-
-2,8- dlfluorbenzaml«d

N-[5-{2-brom-4-fluorfenyl)-1,3,4- thladia-
zol-2-y1}-2,8- dlmethoxyhenzamld :

N-[5-(4-brom-2-chlorfenyl)-1,3,4-thiadia-
z0l-2-yl]-2-methoxybenzamid,

N-5-(4-trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadia-
zol-2-y1}-2,6-dichlorbenzamid,

N-[5-(2-bromfenyl)-1,3,4-thiadlazol-2-yl]-
-2 methoxy-s-methylbenzamid

N-[5-(6-chlor-1-naftyl)-1,3,4-thladiazol-2-
-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

. N-[5-(5-fluor-2-naftyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-yl] -2,6- dlmethaxybenzamid

12

N-[5-(7-trifluormethyl-1-naftyl)-1,3,4-
-thiadiazol-2-yl]-2,6-dimethoxybénzamid,

N-[5-(4,5,6-trichlor-3-pyridyl)-1,3,4-thia-
diazol-2-y1]-2, 6 dlmethoxybenzamm

N-[5-brom-4,8- dlCthI‘ 3-pyridyi)-1,3,4-

- -thiadiazol- 2-y1]-2 8- dimethylbenzamid

N-[5-(3,4,5-tribrom-2-pyridyl1)-1,3,4-thla-
diazol-2-y1]-2-methoxy-6-methylbenzamid,

N-[5-(3-brom-4,6-dichlor-2-pyridyl)-1,3,4-
-thiadiazol-2-yl]-2,8-dimethoxybenzamid,

N-[5-(4-methyl-2-thienyl }-1,3,4-thiadiazol-
-2-yl1] -2,6-dimethylbenzamid,

N-[5-(4-brom-5-methyl-2-thienyl)-1,3,4-
-thiadiazol-2-yl]-2-methoxy-6-methylbenza-
mid,

. N-[5-(4,5-dichlor-2-thienyl}-1,3,4-thiadia-
zol-2-yl1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-{2-benzoxazolyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-yl -2,6-dimethq-xybenzamid,

N-[5-(2-benzo[b]thienyl}-1,3,4-thiadiazol-
-2-y1]-Z,B-dimethoxybenzamid,

N-[5-(2-benzo[b]furyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1}-2,6- dimethoxybenzamld

N-[5-(5-1soxazolyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1 1_-'.
-2,8-dimethoxybenzamid,

N-[5-[2-thiazolyl)-1,3,4-thiadlazol-2-y1]-
-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(4-jodfenyl)- -1,3,4-thladiazol- 2y1] -2-
-chlor- 6-methoxybenzam1d

N- [5 (4-jodfenyl})-1,3,4- thiadiazol 2-yl}-
-2,6-dichlorbenzamid,

N-[ 5-(3-jodfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl]-2-
-brom-6-methylbenzamid,

N-[5-(5-trifluormethyl-2-naftyl})-1,3,4-thia-
diazol-2-y1]-2,68-dimethylbenzamid,

N-[5-(4-chler-1-naftyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1]-2-methoxy-6-methylbenzamid,

N-[5-(2-furyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl1]-2,6-
dimethylbenzamid, -

N-[5-(5-brom-3-furyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1}-2-methoxy-6-methylbenzamid,

N-[5-(6-brom-2-benzo[b]thienyl}-1,3,4-
-thiadiazol-2-yl]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(4-methyl-2-benzo{b]thienyl)-1,3,4-
thiadiazol-2-yl]-2,6- dlmethoxybenzamld
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© N-[5-(5-chlor-2-benzo[ b]furyl)-1,3,4-thia-
diazol-2-yl]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(7-methyl-2-benzo[b]furyl)-1,3,4-
“-thiadiazol-2-yl1]-2,6-dimethoxybenzamid.

_ Vyhodné slouleniny obecného vzorce I
}sou

N-[5-(4-chlorfenyl}-1,3,4-thiadiazsl-2-y1]-
-2,6-dimethylbenzamid,

N-[5- [4 -chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl}-
-2,6- dLmethoxybenzamld

N-[5-(4-fluorfenyl}-1,3,4-thiadiazol-2-yl]-
-2,6- dimethylbenzarmd

N-[5-(4-trifluormethylfenyl}-1,3,4- thla-
diazol-2-y1]-2,6- dxmethylbenzamld

N-{[5-(4-fluorfenyl)-1,3,4- thtadiazol 2- yl]
-2,6- dlmethoxybenzamld

N-[5- (3-trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadia-

zol-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

N-[5-(3-chlorfenyl}-1,3,4-thiadiazol- 2 -y1]-
-2,6- dlmethoxybenzamld

N-[5-[3,5-bis{trifluormethyl)-fenyl]-1,3,4-
-thiadiazol-2-yl]-2,6-dimethoxybenzamid a

N-[5-(4-trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadia-
zol-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid.

Slougeniny obecného vzorce I se pFipravu-
ji postupy, které jsou zn&mé nebo které
jsou analogické zndmym postupiim.

Sloudeniny vzorce I, kde R, R0 a R maji
vjznam uvedeny vySe se pFipravuji cyklisa-
ct slou€eniny vzorce II

40

X-NH-C-NH-C |
R (11)

kde R10 a R maji vyznam uvedeny vySe ve
vzorci I a X je

0 -
R—C—NH—
nebo
* R—CH=N—

kde R mé v§znam uvedeny u vzorce I, kro-
mé& aminofenylu nebo acetamidofenylu, za
pouZiti dehydrata&niho Cinidla, jestliZe X je

1982138

nebo za pouZiti oxidatnihp Cinidla, jestliZe
X je R—CH=N— a pripadné se redukuje
sloudenina vzorce I, kde R® je nitroskupina
za vzniku sloufeniny, kde R8 je aminoskupi-
na a déle se pfipadn#& acyluje sloulenina,
kde R® je aminoskupina a pripravi se slou-
genina, kde R® je acetamidoskupina.

Vhodnymi dehydratatnimi ¢inidly jsou ky-
selina fosforetnd, kyselina mravenéi, chlo-
rid fosforedny, kysli¢nik fosforetny v pii-
tomnosti silné kyseliny a chloridy a anhyd-
ridy benzoové kyseliny a alkanové kyseliny.
Vyhodnymi dehydrataénimi ¢inidly jsou sil-
né kyseliny, zejména methansulfonovd ky-
selina a koncentrovand kyselina sirova.

Dehydratacni cyklisace se provadi pfi tep-
lotdch od asi 20 do asi 80 °C, s vfhodou se
reakce provadi pri teploté mistnosti. S vy-
hodou se reakce b&Zn& provadi bez rozpous-
tédla i kdyZ v pFipadé potieby se reakce
miliZe provadét v rozpouStédlech vCetné v
halogenovanych benzenech, a halogenova-
nych -alkanech, jako jsou chlorbenzen, di-
chilorbenzeny, chloroform a methylendichlo-
rid.

V¢hodnym oxida¢nim c¢inidlem je chlo-
rid Zelezity. RovnéZ tak se mohou pouZivat
jind a¢innd oxida¢ni Cinidla, napfiklad kya-
nid Zelezitovapenaty. Oxidacni cyklisace se-
s vyhodou provadi v niZ%ich alkanolech, na-
pfiklad v ethanolu nebo propanoclu pfi tep-
loté varu reak&ni smési. Obecné se pouZiva-
ji teploty od asi 50 do asi 100 °C. -

Slouceniny s aminoskupinou nebo aceta-
midoskupinou na fenylu-R se s vyhodou p¥i-
pravuji tak, Ze se nejprve pfipravi odpovi-
dajici nitrosubstituovand sloudenina a pak
se redukuje nitroskupina hydrogenalné& za
pouZiti hydrogena¢niho katalyzdtoru, s vy-
hodou katalyzédtoru wvzdcného kovu:za vzni-
ku amino-substituované sloufeniny. Amino-
skupina se pak acyluje acetanhydridem nebo
acetylhalogenidem za vzniku acetamidosub-
stituované slouleniny.

Jak je organickym chemiklm znémo, ves-
keré vychozi slouCeniny pouZivané pii pri-
pravé sloufenin vzorce I jsou pf¥ipravitelné
zndmymi zpisoby.

Nésledujici pfiklady popisuji synthesy ty-
pickych slouenin a nésledujici piipravy po-
pisuji synthesy typickych vychozich sloude-
nin. Ve vSech pfikladech byly slouceniny
identifikovdny NMR analysou, elementarni
mikroanalysou a v n&kterych p¥ipadech in-
fratervenou analysou a hmotovou spektr

-skopii.

Prvni skupina pfiprav a pitkladii popisuje
typické cyklisace vyuZivajici dehydratadni
¢inidla.

Pii prava 1
1-(4-Chlorbenzoyl)-4-(2,6-dimethoxybenzo-
yl)-thiosemikarbazid
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Roztok 0,76 g thiokyanatanu amonného
se v .20 ml chlorbenzenu zahfivd na 70°C
v 100 ml batice. Po né&kolika minutéch se
pFikape 2,0 g 2,6-dimethoxybenzoylchloridu
v 30 ml chlorbenzenu a po skonéeni pfi-
kapdvani se sm&s michd 15 minut. Pak se
pfida 1,7 g 4-chlorbenzoylhydrazinu suspen-
dovaného v .20 ml chlorbenzenu a vznikl4
smés se michd 30 minut p¥l 70°C. Rozpous-
t&dlo se odstrani ve vakuu a ke zbytku se
pfidd 50 ml vody. Po tfihodinovém miché&ni
vodné smési se pevné podily oddéli, vysusi
a ziskd se 2,7 g 1-(4-chlorbenzoyl)-4-(2,6-
-dimethoxybenzoy!l)-thiosemikarbazidu, t. t.
206 aZ 208 °C.

Vypo‘éteno Nalezeno

% C 51,84 52,12

% H 4,09 - 4,35

% N 10,87 10,67
Fiklad 1

N [5-[4 Chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2- le
-2,6-dimethoxybenzamid

1 g vy¥e piipraveného mezipraoduktu se
vomalu p¥idé za michéni a chlazenf k 5 g
kancentrované kyseliny sirové. Smés se mi-
ché pfi teploté mistnosti-4 hodiny a pak se
nalije- do 300 m] ledu. Pevné podily se od-
dsli, vysu¥i a krystalisaci z ethylacetdtu se
ziskd 0,45 g N-[5-(4-chlorfenyl)-1,3,4-thia-
diazol-2-yl]-2,6- dlmethoxybenzamldu t. t. 238
aZ 240 °C.

Vypoéteno Nalezeno
% C 54,33 54,01
% H 3,75 3,84
% N 11,18 11,22

P¥iprava 2

1-.:[ 4-Hydroxybenzoyl }-4-(2,6-dimethoxyben-
zoyl):thiosemikarbazid

2,0 g 2,6-dimethoxybenzoylchloridu se roz-
pusti v 20 ml tetrahydrofuranu a pFidévéa
se k 0,76 g thiokyanatanu amonného v 10
m] tetrahydrofuranu za varu pod zpé&tnym
chladi¢em. Po skonéeni priddvani se smés
mich& 15 minut p¥i bodu varu a pak se pfi-
déd 1,5 g 4-hydroxybenzoylhydrazinu v 20 m!
tetrahydrofuranu. Reakéni smés se dédle za-
h¥ivé 30 minut, ochladi se a odparenim ve
vaku se piipravi olejovity zbytek, ktery pfe-
vainé sestdvé z 1-(4-hydroxybenzoyl}-4-{2,6-
-dimethoxybenzoyl)thiosemikarbazidu.

P¥iklad 2

N-[5-(4-Hydroxyfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1}-2,6-dimethoxybenzamid

VySe pripraveny odparek se michéd a p¥i-

\
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kape se k n&mu 20 g methansulfonové kyse-
liny. Po &tyFfhodinovém michéni p¥i teplots
mistnosti se roztok nalije do 300 ml ledové
vody a pH roztoku se upravi hydroxidem a-
monnym na 7,5. SraZenina se oddsli .a pie-
krystaluje z acetonu. Ziskd se 2,5 g N-[5-(4-
-hydroxyfenyl}-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-

-dimethoxybenzamidu, t. t. nad 260 °C,

Vypodteno Nalezeno
% C 57,13 56,98

0% H 4,23 - 3,96

% N 11,76 11,52
P¥iklad 3

N-[5-(4-Pyridyl)-1,3,4-thiadiazol-2- yl] -2 6-
-dimethoxybenzamid

Postupem podle pifkladd 1l a 2, se neché
reagovat 2,2 g 2,6-dimethoxybenzoylchlori-
du s 1,4 g 4-pyridylkarbonylhydrazinu a pii-
pravi se odpovidajici 1-(4-pyridylkarbonyl]-
-4-(2,6-dimethoxybenzoyl Jthiosemikarbazid.

Thiosemikarbazid, kapalina se mich4 a za
chlazeni se pfikapdvé 20 g methansulfonové
kyseliny. Po p&tihodinovém michéni pf¥i tep-
loté mistnosti se reak&ni smés zpracuje pos-
tupem popsanym vy3e a pfipravi se 29 g
N-[5-(4-pyridyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-
-dimethoxybenzamidu, t. t. 241 a¥ "243°C.

Nalezeno Vypotteno
% C 55,90 ' 56,13

% H 4,21 4,12

% N 16,47 16,36
PFiklad 4 |

N-[5-(5-Chlor-2-benzo[b]thienyl)-1,3,4-thla-

diazol-2-yl]-2,6-dimethoxybenzamid

4 g 1-[(5-chlor-2-benzo[b}thieny!]-karbo-
nyl]-4-(2,6-dimethoxybenzoyl)thiosemikar-
bazidu ptipraveného vyse, se pfidd k 20 g
methansulfonové kyseliny a pfFipravi se asi
1,1 g N-[5-(5-chlor-2-benzo[b]thienyl)-1,3,4-
-thiadiazol-2-y1}-2,6-dimethoxybenzamidu, t.
t. nad 260 °C.

Vypotteno Nalezeno
% C 5284 52,62

% H 3,27 3,48

% N 9,73 9,78
Priklad 5

N-[5-(2-Benzothiazolyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-yl]-2,6-dimethoxybenzamid

4,2 g 1-[ (2-benzothiazolyl)karbony!l]-4-( 2,6-
dlmethoxybenzoyl]thmsemlkarbazxdu se pki-
dé za michéni k 16 g methansulfonové ky-
seliny. Produkt 2,6 g N-[5-(2-benzothiazolyl]-



17

-1,3,4-thiadiaz01—2-yl]-2,6-dimethoxybenza'-
midu vykazuje t. t. nad 260 °C.

Vypolteno Nalezeno
0% C 54,26 54,38
% H 3,54 3,72
% N 14,06 : 13,81

P¥iklad 6

N-[5-(2-Chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl1}-
-2,6-dimethoxybenzamid

K 10 g methansulfonové kyseliny se pr1
dd 1,4 g 1-{2-chlorbenzoyl)-4-(2,6-dimetho-
xybenzoyl]thmsem1karbaz1du pfitemZ teplo-
ta se udruje na nebo pod 35°C. Jako pro-
- dukt reakce se ziskd 1,2 g N-[5-(2-chlorfe-
nyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl]-2,6-dimethoxyben-

zamidu, t. t. 235 aZ 237 °C.
Vypotteno Nalezeno
% C 54,33 54,57

% H 3,75 395

% N 11,18 11,19
Priklad 7

N-[5-(2-Chinoly!]-1,3,4-thiadiazol-2-yl1]-2,6-
—dlmethoxybenzamld

2,0 g 2,6- dlmethoxybenzoylchlorldu se ne-
ché reagovat s 1,9 g (2-chinolyl)karbonyl-
hydrazinu za vzniku cdpovidajiciho 1-(2-chi-
nolylkarbonyl}-4-(2,6-dimethoxybenzoyl }-
thiosemikarbazidu, ktery se cyklizuje s me-
thansulfonovou kyselinou za vzniku 1,75 g
N-[5-{2-chinolyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1}-2,6-
-dimethoxybenzamidu, t. t. nad 260 °C.

Vypaéteno Nalezeno
% C 61,21 61,09

0% H 4,11 4,30

06 N 14,28 13,95
P¥iklad 8

N-[5-(3-Chinolyl)-1,3,4-thiadiazol- 2-y1] 2,6-
-dimethoxybenzamid

Postupem podle v§$e uvedenédho pFikladu
se 2,09 g 2,6-dimethoxybenzoylchloridu ne-
ché reagovat s (3-chinolyl)karbonylhydra-
zinem za vzniku 1-(3-chinolylkarbonyl)-4-
-(2,6-dimethoxybenzoyl }-thiosemikarbazidu,
ktery se cyklizuje s methansulfonovou kyse-
linou za vzniku 1,7 g N-[5-(3-chinolyl)}-1,3,4-
-thiadiazol-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamidu,

t. t. 242 a¥ 243 °C.

Vypocteno Nalezeno
% C 61,22 60,97
% H 4,11 4,17
%% N 14,28 14,01
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Nésledujici priklad uvadi typickou cykli-
saci vyuZivajici oxidaéni &inidlo.

P¥iklad 9

N-[5-( 4-Chlo?rfenyl }-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-
-2,6-dimethoxybenzamid

3,78 g 4-chlorbenzaldehydu, 4-(2,6-dime-
thoxybenzoyl )thiosemikarbazonu se p¥id4 k
400 m! ethanolu a 10,8 g hexahydrétu chlo-
ridu Zelezitého. Smés se michd hodinu p¥i
teplot& varu, pak se ochladf a zahusti ve
vakuu. Odparek se promyje kyselinou chlo-
rovodikovou a pevné podily se suspenduji
ve vodé a neutralizuji se. Pevné podily se
odfiltruji a rozpusti v ethanolu. Rozpou3té&d-
1o se odpafi ve vakuu a odparek se piekrys-
taluje z ethylacetdatu a ziskd se 2,1 g N-[5-
-{4-chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-di-
methoxybenzamidu, t. t. 246 aZ 248 °C.

Vypodtena “: - Nalezeno " -
% C 54,33 54,19
% H 375 3,47
%N11,18 1127

Synthesa nésleduﬁcich pi‘]kladﬁ slouéenin/
se provddi postupem podle vySe uvedenych
piikladd. Priklady sloufenin jsou nejprve
pojmenovdny a pak jsou v tabulce uvedeny
teploty téni a elementarnl analvsy procluktu

Priklad 10

N-[5-(1-Naftyl)-1,3,4- thxadlazol 2-y1] 2 8-
-dlmethoxybenzamld '

Priklad 11

N-[5-(2,4-Dichlorfenyl)-1,3,4- thladiazol 2-
-y1]-2,6- dxmethoxybenzamld T

PFiklad 12

" N-[5-(3,5-Dichlorfenyl)-1,3 4- thladiazol 2- yl]-

-2,6-dimethoxybénzamid.
P¥iklad 13

N-[5-(3- Fluorfeny]] -1,3,4- th1admzol~ -yl]
-2,6- d1methoxybenzam1d

P¥iklad 14

N-[5-(4-Chlorfenyl]-1;3,4- thladiazol 2-y1]
-2,6-dichlorbenzamid. "

P¥iklad 15

N-[5-(4-Kyanofeny!}-1,3, 4—thmd1azol 2-y1]
-2,6-dimethoxybenzamid.

Pr¥iklad 16

N-[5-(3 5-bis/Trifluormethyl/fenyl)-1,3,4-
-thiadiazol-2-yl]-2,6-dimethoxybenzamid.



v

198218

19
P¥iklad 17

N-[5- [Z-Fluorfenyl] -1,3, 4-th1adiazol 2-yl}- 2 6-
-d1methoxybenzam1d

P¥ifklad 18

N- (5 Fenyl-1,3,4- thladiazol-z yl] -2,8-dichlor-
benzamld )

Pffklad 19

N -[5-(4-Trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadia-
.Zol-2- yl] -2,8-dichlorbenzamid. o

P¥iklad 20

N-[‘5_-[4-Chlorfeny1_;)-1,3,4-thiadlazol-2-yl]-2-
-chlor-68-methylbenzamid. .

P¥iklad 21

N- [5 ( 4-Chlorfeny1]vl 3,4-thiadiazol-2- yl]
-2,6-difluorbenzamid. .

P¥ifklad 22

N[5-(4- Chlarfenyl] -1,3, 4 thiadiazol z-yl] -2, 6-
-dlmethybenzamid o , .

P Ikl ad 23 . |

N [5 [4 Bromfenyl] -1,3,4- thiadiazol- 2-y1]
-2,8-dichlorbenzamid.

P¥iklad 24

N-[5-(4-Fluorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]- .

-2,6-dichlorbenzamid.
Pr{ k 1 a d-25

© N-[5- (3 4 Dichlorfenyl] -1,3 4-thiad1azol 2
-y1]-2,6- dimethylbenzamid

P¥iklad 26

N-[5-(4-Fluortenyl)-1,3 4-thiadiazol-2-y1]- -
-2,6-dimethylbenzamid.

Pi‘l'klad 27

N- [5 [4 Trifluormethylfenyl] 1,3,4-thiadia-
zol-2-y1]-2,6-dimethylbenzamid.

P¥iklad 28

© N-[5-(4-Bromfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl]-
-2,6-dimethylbenzamid.
Priklad 29

N-(5-Fenyl-1,3,4-thiadiazol-2-y1)-2,6-dime-
thylbenzamid :

P¥fiklad 30

N-[5-[4-Fluorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2- yl]
-2,6- dlmethoxybenzamid
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P¥iklad 31

N-[5-(2-Thieny!)-1,3,4- thiadlazol 2-y1] -2, B-
~dlmethoxybenzam1d

Prfklad 32

N-[5-(2-Furyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,8-
sdimethoxybenzamid.

PFiklad 33

N-[5- [&Methylfenyl] -1,3,4-thiadlazol- 2—y1]
-2,6- dlmethoxybenzamld

P¥fklad 34

N-[5-(4-Fenylfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-
-2,6-dimethoxybenzamid.

P¥tklad 35

N-[5-(3-Trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadiazol-
-2-yl1]-2,6-dimethoxybenzamid.

P¥iklad 38
N-[{5-(3-Chlorfenyl}-1,3,4- thladlazol 2- yl]

-2,6- dimethoxybenzamld

P¥iklad 37
N-[5-(4-Trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadia-

" z0l-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid.

P¥iklad 38

N-(5-Fenyl-1,3,4-thiadiazol-2-y1}-2,6-dime-
thoxybenzamid. -

P¥iklad 39 -

N-[5-(4-Chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl}-

-2-methoxybenzamid.
P¥iklad 40

N-[5-(3-Trifluormethylfenyl}-1,3,4-thiadia-
zol-2+y]]-2,6-dimethylbenzamid.

P¥fklad 41

N-[5-[4-(4-Bromfenyl}fenyl]-1,3,4-thiadiazol-
-2-yl]-2,68-dimethoxybenzamid.

Priklad 42

N-[5-[4-(4-Chlorfenyl]-fenyl]-1,3,4-thiadia-
zol-2-yl}-2,8- dimethoxybenzamid

Pi‘iklad 43

N-[5-(4- Bromfenyl] -1,3,4-thiadiazol- 2-y1]
-2,6- dimethoxybenzamid

_P¥tklad 44

N-[5-[4-(4-Fluorfenyl)-fenyl]-1,3,4-thiadia-
zol-2-y1}-2,6-dimethoxybenzamid.
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Pfiklad 45

N-{5-(2-Naftyl)-1,3,4-thiadiazol-2- yl] 2,6-
-dlmethoxybenzarmd

P¥iklad 46

N-[5-(3,4-Dichlorfeny!)-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1]-2,6-dimethoxybenzamid.

P¥ifklad 47

N-[5-(3-Hydroxyfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-y1]:2,6-dimethoxybenzamid.

Priklad 48

N-[5-(4-Methoxyfenyl)-1,3,4-thiadiazal-2-
-y1]-2,6-dimethoxybenzamid.

P¥iklad 49

N-5- (4-Nitrofenyl)-1,3,4-thiadiazol-2- yl]
-2,6-dimethoxybenzamid.

Pi¥iklad 50

N-[5- [B-Chlorfenyl )-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-

-2,6-dimethoxybenzamid.
P¥iklad 51

© N-[5-(2-Naftyl}-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-
-dimethylbenzamid.

Pfiklad 52

N-[5-/3,5-bis(Trifluormethyl)fenyl/-1,3,4-
-thiadiazol-2-yl]-2,6-dimethylbenzamid.
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- Priklad 53

N-[5-(3-Thienyl}-1,3,4-thiadiazol-2-y1}-2,6-
-dimethoxybenzamid.

Priklad 54

N-[5-(3-Furyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-di-
methoxybenzamid.

Pfiklad 55

N-[5-(5- Brom-2- -furyl}-1,3, 4 thlad1azol 2-yl]-
-2,6-dimethoxybenzamid.

Prfiklad 586

N-[5-(4-Jodfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-
-dimethoxybenzamid.

Piiklad 57

N-[5-(5-Brom-3-pyridyl)-1,3,4-thiadiazol-
-2-y1]-2,6- dimethoxybenzamld

Pfiklad 58

N-[5-(5-Chlor-2-thienyl)-1,3,4-thiadiazol-2-
-yl] -2,6-dimethoxybenza-mid.

P¥iklad 59

N-[5-(3-Isoxazolyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-
-2,6-dimethoxybenzamid.
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Piiklad T. t. °C % C 0 H % N
tislo -

10 209210 64,24 4,58 10,88
11 >260 49,56 3,17 10,30
12 249—251 49,89 3,25 10,49
13 216218 57,00 4,07 11,75
14 >260 46,60 1,90 10,75
15 >260 58,82 3,85 15,09
16 236—237 48,01 2,81 9,07
17 248—249 57,12 3,74 11,77
18 232—237 51,22 2,59 11,99
19 ->260 45,96 1,90 - 9,96
20 . 258—260 52,61 2,81 1158
21 > 260 50,97 2,57 11,86
22 247249 . 59,42 4,22 11,94
23 >~ 260 42,27 2,13 9,58
24 254—2586 47,84 4,55 11,24
25 >260 54,35 3,66 11,16
26 231—233 62,16 4,52 12,70
27 240——242 57,18 4,04 11,30
28 250—252 52,23 3,80 11,11
29 248—250 65,72 4,77 13,28
30 -248—251 57,11 3,95 - 11,53
31 256—259 52,06 3,92 11,74
32 233—235 . 54,39 4,12 12,52
33 -228—230 60,63 4,77 11,66
34 236—239 66,02 4,92 10,39
35 183—185 52,59 3,43 10,49
36 213—214 54,60 4,02 11,38
37 217220 52,56 3,37 10,37
38 253-—255 60,09 4,77 11,99
39 . 214—-216 55,40 3,63 11,91
40 >260 57,10 3,82 11,19
41 259261 55,45 3,53 8,84
42 259261 61,02 3,84 9,36 -
43 240-—-243 48,36 3,55 10,29
44 255257 63,08 4,19 10,00
45 230—232 64,43 4,66 11,01 -
46 255257 50,04 3,24 10,25
47 243245 57,38 4,36 12,01
48 239—241 58,29 4,88 11,46
49 >260 53,07 3,51 14,36
50 >260 59,24 4,27 12,17
51 235—237 69,91 4,95 11,43
52 230—232 51,16 2,68 9,36
53 260 52,13 3,82 12,06
54 255--257 54,23 4,22 12,44
55 207—209 43,72 3,10 10,18
56 180—182 43,85 3,12 8,85
57 259—261 45,89 3,21 13,02
58 259—260 47,46 3,36 - 11,14
59 228—229 50,39 3,85 16,62
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Nésledujici piiklady objasiiuji pFipravu -

amino- a acetamido-substituovangch slouée-
nin. .

Pr¥iklad 60

N-(4-Aminofenyl]-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-
-dlmethoxybenzamxd

36 g mtr‘ovfe:nylslou(‘.eniny p¥ipravené v
pfikladu 49 se hydrogenuje v tetrahydrofu-
ranu v pritomnosti 5 % palddia na uhli ja-
ko katalyzdtoru. Po hydrogenaci se roz-
poustédlo odpaki k suchu ve vakuu a odpa-
rek se prekrystaluje z ethylacetdtu. Kata-
lyzétor se promyje ethanolem a dimethyl-

formamidem a rozpou$tédlo se odpaif k su-

chu. Odparek se pak prekrystaluje z ethyl-
acetdtu a ze spojenych piekrystalovanych
produkti se ziskd 1,8 g N-{4-aminofenyl)-
-1,3,4-thiadiazol-2-y1)-2,6-dimethoxybenza-
midu t. t. 232 aZ 234 °C.

Vypocteno Nalezeno
% C 57,30 56,95

% H 4,49 4,67

% N 15,73 15,41
P¥iklad 61

N-[5-(4-Acetamidofenyl}-1,3,4-thiadiazol-2-
-yl]-2,6-dimethoxybenzamid

0,5 g produktu podle p¥ikladu 60 se roz-
pusti v 20 ml pyridinu a p¥id4 se 0,2 ml a-
cetanhydridu v 5 ml tetrahydrofuranu, pfi-
temZ reak¢ni smés se ochladi tak, aby se
teplota udrZovala pod 35 °C. Po’ skonﬁem pfi-
d4véni se sm&s michd 16 hodin p¥i teplots
mistnosti a odpaii se k suchu za vakua. Od-
parek se pFekrystaluje z ethylacetdtu a zis-
kd se 0,25 g N-[5-(4-acetamidofenyl)-1,3,4-
-thiadiazol-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamid,

t. t. 211 aZ 213 °C.

Vypocéteno Nalezeno
% C 57,42 57,70
% H 4,31 4,61
9 N 14,10 13,80

Slou¢eniny vzorce 1 byly testovdny 'na
Zivém hmyzu, aby se stanovil rozsah jejich
insekticidni G&innosti. V nésledujicich tes-

tech jsou uvedeny typické pokusy a ziskané’

v§sledky.
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V mnoha p¥ipadech byly provedeny opako-
vané testy za pouZitl jedné aplikagni dév-
ky a vysledky téchto testit byly zpriméro-
vany. Prazdna mista u dat tabulek uvedenych .
niZe uddvaji, Ze p¥i uvedené aplikaéni dév-
ce nebyly provedeny Zddné testy. Slouceniny
byly identifikovany &isly prlkladu '

Test 1

Test na Epilachna varivestis a Spodoptera :
eridania

KaZd4 testovand sloulenina byla upravena
tak, Ze 10 mg sloufeniny se rozpusti v 1 ml
rozpoustédla sestdvajictho ze smési bezvo:
dého ethanolu a acetonu 1 : 1 obsahujicihoc
23 g Toximul R a 13 g Toximul S na 1 litr.
(Toximul R a S jsou obchodni zna€ky pro
smési sulfonétovych neiontovych povrchové
aktivnich latek produkovanych firmou Ste-
pan Chemical Co., Notthfield, Illinois, USA}.
KaZdy vzorek se pak disperguje v 9 ml vo-
dy a pfipravi se tak koncentrace 1000 ppm
testované slouCeniny. Tato disperse se pak
fedi vodou a pFipravuji se p¥ipadnd niZsf
koncentrace. Disperse se stejnomérn& na-
stf¥ikaji na desetidenni rostliny fazoli a rost-
liny se ponechaji uschnout. .

Listy se z rostlin odejmou a konce listl
se sbali vatou namoCenou ve vodé. Dva lis-
ty se umisti do kaZdé z 100 mm Petriho
misky z umeélé hmoty a do kaZdé z nich se
vloZi 5 larev Epilachna varivestis v druhém
nebo t¥etim instaru nebo 5 larev Spodopte-
ra eridania v druhém nebo tfetim instaru.
Pro kaZdou testovanou slouteninu byly po-
uZity t¥i misky. Misky byly ponechény 4 dny
p¥i teplot& 25°C a 519 relativni vlhkosti,
nateZ bylo provedeno prvni hodnoceni in-
sekticidni tcinnosti. N&které z misek byly
ponechédny jedt& dal3i t¥i dny, kdy bylo pro-
vedeno daldi hodnoceni.

Insekticidni G&innost byla hodnocena pod_
le ndsledujici stupnice, pfiemZ byly srov-
ndvany kontroly s rozpou§tédly a neofetfe-
né kontroly.

Z4dnéa uhynulé larva

1 aZ 7 uhynul§ch larev
8 aZ 14 uhynulych larev
15 uhynulych larev

Hun

LWNH=O

Nasledujict tabulka uvadi vysledky testh
typickych sloutenin.
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Tabulka 1

Sloutenina ~  MnoZstvi Epilachna varivestis - Spodoptera eridania
gislo ppm 4 dny 7 dni ' 4 dny 7 dni

1. 1000
100
50
25
10

1000
100
1000
100
1000
1000
100
1000
100
1000
. 1000

omN @ R W W

= i
(=Y
-
[
(=4
©

[y
[+
[y
g

13 1000
14 1000
15 1000
18 . 1000

17 1000

18 . 1000
19 1000
20 1000
21 1000
22 1000

23 1000
24 1000
25 1000
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Epilachna varivestis

4 dny

7 dnt

Spodoptera eridania

4 dny.

7 dni

26

27

28

29
30

31
32
33
34
35

36

37

38
39
40
41
42
43

44

1000
100

1000

1000

1000.
100
1000
100
1000
100
1000
100
1000
100
50
25
1000
100

25
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Slouéenina MnoZstvi Epilachna varivestis Spodoptera eridania
Cislo © ppm 4 dny 7 dni .4 dny 7 dni
45 1000 0 1 2 1

100 1 1 1 0

46 1000 1 1 3 3
100 0 0 1 1

47 1000 1 2 0 -0
100 0 0 0 0

48 1000 2 0 2 0
100 0 0 0 0

49 1000 2 0 2 0
100 0 0 0 0

50 1000 2 0 1 0
100 0 0 0 0

51 1000 1 -0 1 0
100 - 0 0 0 0.

52 1000 1 2 3 3
100 0 0 3 3

- 53 1000 1 3 0 0
‘ 100 0 0 "0 0
54 1000 1 1 2 2
100 0. 0 0 0

55 1000 3 3 2 3
v 100 1 2 3 3

56 1000 3 3 3 3
100 2 3 2 .2
50 3 2 1 1

10 1 2 1 1

57 1000 -0 1 2 2
100 0 0 0 1

58 1000 1 1 2 3
100 0 0 1 1

59 1000 1 .3
100 0 0

60 1000 2 0 0 0
' 100 0 0 0 i
81 1000 1 0 1 0
0 0 0 0
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Test 2

Test v§voje dospélch Epilachna varivestis
z kukly . v )

Tento test se provad{ pro stanoveni schop-
nosti sloucdenin brénit vyvoj dosp&lcl Epi-
lachna varivestis z kukly.

Slou¢eniny se upravi postupem popsanym
v testu 1 vySe. Rostliny fazoli se oSet¥l pos-
tupem popsanym v testu 1 a listy oSefenych
rostlin se pouZiji pro larvy t¥etiho instaru

'Epilachna varivestis. Pro kaZdou misku se

poufiji t¥i larvy. V pfipad& potieby se do
misek piidaji nové listy a larvy se udrZuji

. a¥ do zakukleni, b&hem asi 3 aZ 5 dnl. Kuk-

Tab

ly se pak umisti do &istych Petriho misek.
Po 7 aZ 10 dnech se spo€itd pocet vylihlfch
dosp8lcli a vypofitd se procento kontroly
lihnuti ve srovnéni s neo3etfenou kontro-
lou a rozpoustédly jako kontrolou. Pro riiz-
né testy byl pouZit rizny pocet misek s lar-
vami, v kaZdém pripadé veSkeré misky byly
spojeny pro stanoveni procenta korntroly.

ulka 2 S
Slou&enina Koncentrace "% kontroly
Cislo ppm o ‘
1 100 100
50 - 100
25 100
10, ..100
22 100 100
50 100
25 100

10 100
26 100 100
50 100
25 100
10 100
27 100 100
50 48
25 3

10 . 1
30 100 100
50 100
25 <100
10 100
35 100 100
50 100
25 100
: 10 100.

. .36 100 100
: 50 100

25 -100 -
10 100
37 100 93
50 . 50
25 ) 65
10 50

Test 3
Test Zivbiniho cyklu Epilachna varivestis

Tento test byl proveden postupem podle
testu 1, s tou vyjimkou, Ze byly pouZity lar-

vy v posledni f4zi t¥etiho instaru. Larvy by-
ly hodnoceny po t¥ech dnech pro stanoveni
larvicidniho G¢inku a pocet vyvinulych dos-
pélcli byl stanoven spolitdnim po- Gplném
zakukleni a. vyvinuti dospélci u neo3etfe-
né kontroly. '
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Tabulka 3
Slouenina MnoZstv{ % kontroly % kontroly v§voje
Eislo ppm larev dosp#lcty

4 © 1000 80 12

100 70 0

50 80 0

25 50 0

Test 4. - staru A vysledky byly hodnoceny 3., 8. & 21.

Test Zivotntho cyklu Epilachna varivestis

Tento test byl proveden postupem po-dl,a'<

metody popsané bezprostfedn® vyse, s tou
vyjimkou, Ze byly pouZity larvy druhého In-

den po o¥etfeni. Prvn{ hodnocen{ uvAdf lar-
vicidni dé&inek, nebot larvy se dosud nepo-
galy kuklit. Dvacétyprvy den byly spoditéni
vylfhlf dospélci z kukel, V ka¥dém piipads
vysledky uvedené niZe uddvaji procento kon-
troly ve srovnéni s kontrolnfm pokusem.

Tabulka 4
Sloufenina . MnoZstvi Procento kontroly

8. ppm 3. den 8. den 21. den

1 1000 11 100 100

100 22 100 100

10 0 60 100

1 0 0 71

14 1000 "0 20 100

18 1000 0 0 42

19 1000 0 6 100

20 1000 0 100 100

Test 5 mia regina. Jatra se umisti na vrstvu dfevé-

Test na Phormla regina

Tento test prokazuje G&innost typickych
sloufenin na Phormia regina.

KaZda testovand slouenina se upravi tak,
Ze se 4 mg rozpusti v 0,4 ml acetonu a smisi
se s 40 g homogenizovanych hovézich jater
a ziskd se koncentrace 100 ppm. NiZ31 kon-
centrace 'slouenin se p¥ipravuji pouZitim
acetonového roztoku obsahujiciho prislu¥nd
mnoZstvi sloudeniny.

Zpracované jdtra se rozdsll do dvou 250
mililitrovgch ban&k z um&lé hmoty a kaZda
dévka se infikuje dvoudennimi larvami Phor-

nych hoblinek a pievrstvi se dalsi ddvkou
hoblinek. Ve3keré batiky v&etné ban&k s roz-
poustédly a neoSetfenou kontrolou se udrZu-
ji v mistnost! s kontrolovanou teplotou a
vihkostf aZ do zakuklenf: Veskeré kukly se
pak odstrani, umisti se do ¢istych Petriho
misek z um&lé hmoty a udrZuji se v nich
dokud se nevylihncu dospé&lé mouchy z kon-
trolnich kukel.

Pofet kukel na baiiku se po&itd v dobs,
kdy se tyto umisti do Petriho misek. Podet
vylihlgch dospélc na misku se také spodita
a procento kontroly dosp#lcd je uvedeno v
tabulce 5 niZe.
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Tabulka 5
Slouenina &. MnoZstvi ppm % kontroly dospélct

1 100 100
10 15
1 0
22 100 0
10 0
1 8]
26 100 45
10 0
1 0
27 100 25
10 0
1 0
30 100 100
10 45
1 0
35 100 20
10 0
’ 1 0
36 100 10
10 0
1 0
37 100 - 25
10 - 0

1 0

Test 6
Lqrv_icidnl test Galleria mellonella

Tento test byl proveden pro stanoveni u-
¢inku urditych sloufenin na Galleria mello-
nella, parasita vcelich GlQ.

Sloufenina v mnoZstvi dostateCném pro
poZadgvanou koncentraci se rozpusti v 5 ml
acetonu a smisi se s 49 g diety sloZené z

25 g détské ovesné kaSe, 10,6 ml medu a
8,0 m! glycerinu, 5,3 ml vody a 0,5 ml ka-
palnfch vitamin@i. Aceton se neché odpaftit
a o8etfend potrava se rozdséli do t¥i Petriho

‘misek a do kaZdé se pfridd po péti larvach

druhého a tfetihg instaru. Misky se udrZuji
sedm dni za kontrclovanych podminek a
stanovi se procento kontroly larev ve. srov-
néni s kontrolami.

~Tabulka 6
Slou&enina &. MnoZstvi ppm % kantroly
1 500 0
100 0
50 0
25 0
12,5 . 0
22. 500 100
100 100
50 100
25 - 13
12,5 0
26 500 . 100
100 100
50 0 '
25 0
12,5 0
27 500 - 100
100 100
50 86
25 13
12,5 - 0



198218

31
Sloudenina &.

Mnontvi ppm

32
% Kkontroly

30

35

36

37

Test 7
Sterilizatni test na Epilachna varivestis

Tento test se prcvadi tak, Ze se dospélci
Epilachna varivestis ponechaji na rostlindch
tazole oSetFenych disperzi 1000 ppm typické
slouceniny vzorce I. Dospélci se ponechaji
na téchto rostlindch aZ do té doby, kdy sa-
mice po€nou kldst vajitka, chomacky vaji-
tek od 20 do 30 vajitek se sejmou a inku-
buji. Zaddné z vajitek dosp&lc Zivenych na
rostlindch oSetfenych sloufeninou podle

ptikladu 35 se nevylihne. Sloudenina dplng
sterilizuje brouky Zivené na ofetienych

listech.
Test 8

Test na Lepidopiera na poli r&Zickové
kapusty

Slouleniny vzorce I se testujf proti gkfid-

500
100

50
25
12,5
500
100

100
© 100 -

0
0
100
100

) =R . .’ .
COoO0OVNOOoOWooDoOOboSOowWO OO

ciim d&eledi Lepidoptera na poli. riZickové
kapusty. Rostliny raZitkové kapusty se pie-
sad{ na polni pozemky a o$etieni poéne asi
Cty¥i tydny po pFesazeni.

Slouéemny jmenované v tabulce nize se
upravi na smé4cditelné prasky a disperguji se
ve vodé na koncentrace uvedené niZe, pfi-
temZ disperze se st¥ikaji v mnoZstvi asi 1000
litr@t na hektar.

Sloudeniny se aplikuji t¥ikrdt v sedmiden-

“nich intervalech a hmyz napadajici rostliny

se spolitd sedmy den po tfeti aplikaci.

Kontrola hmyzu ziskand pouZitim -sloude-
nin je popsdna v tabulce niZe jako procento
redukce poCtu hmyzu ve srovnéni k poétu
hmyzu napadajicitho neosetrené kontrolni
rostliny.

RiZitkovd kapusta je prednostn® napadé-
na dv8ma druhy Pieris rapae a Trichoplusia

- ni. Kontrola téchto dvou druhil je uvedena

v tabulce ni%e jako kontrola viech druhl'l
Lepidoptera.
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.~ Sloudenina &. - MnoZstvi kg/ha - "~ ° ' Proceénto Kontroly L
: . - Pieris rapae © Trichoplusia ni -~ ~ celkem
_ : . ' ~ Lepidoptera |
1. 0,14 , 49 : 24 ‘ : -39
: : 0,28 77 38 o 61 .
056 S 67 - - . -45 oo . 58
S 1,1 . 91 . 52 .75
16 0,14 g1 , 72 . 83 -
: ‘ 0,28. - ' w00 31 ~ 72 .
0,56 - © 100 66 ‘ 86 7
' 1,1 : 100 - 79 92
22 - 0,14 - - 40 0 } 11
. .. 0,28 , 49 ‘ 52 , 50
05 .. 72 . . 17 : 50 :
- 1,1 ) 435 72
35 - .o 0,14 4 - 17 .33
, 0,28 ) 77 . 59 . - .. . 89
0,56 » 95 . 24 ' .87
- 1,1. : : 91 . 59 78
.37 - 0,14 L 95 . _ 72 . , 86
o : 0,28 - : 86 , 52 L 72
0,56 g5 - 72 T 86
1,1.. ¢ - .. 100 - 3 oo 72
Test 9 ' o : tody popsané v-testu 8, s tou v§jimkou, Ze

e : . slouceniny se aplikuji pouze dvakrat misto
Test na Pieris rapae na ri¥itkové kapusts t¥ikrat. “Jediny -hmyz sledovany u telicto
testu byl Pieris rapae

Tento test se provadi postupem podle me- .

S]ouéemna &. Mnozstvi kg/ha - - . Procentg kontroly
1 , o 0,28 B ‘ ~ 66
‘ S - ’ 0,56 ' 81
1,1 s 97
, 2,2 97
16 S ' , 0,28 _— - 97
: ‘ -~ 0,56 : - ‘97 -
1,1 100 -
: ' 22 ~ 100
.22 : . 028 - ' L B 65
: o - - 056 . - , © 81
14,1 = =04
S22 » S 97
3B : : © 0,28 ~ ' 75
: ' 0,56 > - 88
1 : 97
' . : 22 : B 97
37 B ' 0,28 : . 97
‘ - 0,56 ° ' 100
1,1 - ’ 100
_ 2,2 100
Nésledujici test byl proveden podle vy§Se nokarbonyl}-2,6-difluorbenzamid. Vy¢sledky
popsanych testli, piiemZ byl testovdn zné- pfi rﬁzn?ch koncentracich ]sou uvedeny
my insekticid - Dimilin, N-(4-chlorfenylami- niZe.
‘MnoZstvi ppm Epil’achna'varivestls : Spo‘doptera e»ridania
' 4 dny , 7dni . + 4.dny 7 dni
1000. 3 1 0.
1000 2 1 0
100 0 0 :
100 1 o
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V¢Se uvedens data ukazuji na silny insek-
ticidni d¢inek slougenin vzorce I. Entomo-

loglim bude tedy zfejmé, Ze sloufeniny jsou -

Siroce pouZitelné pro kontrolu hmyzu riz-
nych F4dd, které nepfiznivé ovliviiuji lidstve
a jeho ekonomické podnikéni.

Napfiklad sloueniny jsou pouZitelné pro
kontrolu Coleoptera jako jsou Anthonomus
grandis, Crambus caliginosellus, - Oulema
melanopus, Leptinotarsa decemlineata, Hy-
pera postica, Anthrenus scrophularie, Tri-
bolium confusum, Lyctidae species, Agriotes
species, Sitophilus oryzae, Nodonota puncti-
collis a Conotrachelus neruphar; Diptera

jako jsou Musca domestica, Stomoxys cal-
citrans, Haematobia irritans, Phormia regi-

na, Hylemya brassicae a Psilla rosae; Lepi-
doptera, jako jsou Laspeyresia pomonella,
Euxoa species, Plodia Interpunctella, Tar-

tricidae species, Heliothis' zea, Ostrinia nu-

bilalis, Hellula rogatalis, Trichoplusia nt,
Thyridopteryx ephemeraeformis, Malacoso-

ma americanum a Spodoptera frugiperda; a.

Orthoptera, jako jsou Blatella germanica a
Periplaneta americana.

Sloudeniny jsou pou¥itelné pra redukei
populace hmyzu tim, %e se aplikuje insekti-
cidn G¥inné mnoZstvi jedné ze sloudenin
na latku, kterou hmyz p#tjme s potravou.

Hmyz mﬁze pozfit slouteninu tim, Ze se
sloudenina nanese na jakoukoli l4atku, kte-
rou hmyz Zere. Napifklad hmyz zamofujfct
rostliny se snadno potladuje tim, Ze se slou-

fenina nanese na C¢é4sti rostlin, které hmyz
Zere, zejména na listy. Hmyz, ktery napadd

a Zere textil, papir, dfevéné produkty a pod.
se snadno potlafuje nanesenim sloueniny
na tyto produkty. Slouteniny se mohou stej-

nd Gfinn& pouZit pro ochranu skladovaného -

obili a semen. -

Je nutno se zminit, e sloudeniny brénf.
tvorb& nésledujicich stupiit v§voje hmyzu, -

ktery tyto sloufeniny poziel. Napiiklad,
jestliZe dosp&ly hmyz seZere tyto slouceniny,
jsou dospélci pFevaZnd neovlivng&ni, ale kla-
dou sterilni vajitka. JestliZe larva konzumu-
je tyto sloudeniny, uhyne, aniZ by se pFemé-
nila na nésledujici larvdlni stupeii. Larvy
posledniho stupné, které konzumuji sloude-
niny se zakuklf, ale uhyndu ve formé& kukly.

Entomologdm je znémo, Ze nenf na zéva-
du, jestliZe slouenina vzzorce I nutnd ne-
vede k vyhuben! veSkeré populace hmyzu.
V- -néktergch piipadech se samozfejmé celd
populace zahubi. V jinych pfipadech se za-
hubi &4st hmyzu a ostatni pireZiji cSet¥eni
slougeninou. Velikost &asti populace, kterd
uhyne, zévis{ na druhu hmyzu, druhu pou-
Zité sloufeniny, na aplikovaném mnoZstvi,
na Zivotnosti hmyzu, na pofasi a ostatnich
faktorech, které jsou zndmé entomologlim.
Tak vyraz ,sniZeni populace hmyzu” se ro-
zumi jako sniZeni po&tu Zivgch organismi
hmyzu, ktery v nékterych, ale ne ve v3ech
piipadech, zphsobuje vymizeni populace
ofetfeného hmyzu.

Velikost snfZeni populace hmyzu zpﬁso-

a6

benéd sloudenina zévisi samoziejmé .na ap-
likovaném mnoZstvi sloueniny. Ve v3ech
pFipadech se musi pouZit alespoii insekti-

" cidné Gfinné mnoZstvi. Vyraz ,insekticidné

adinné mnoZstvi” se pouZivd pro popis
mnoiZstvi, které je dostatefné pro méfitelnéd
sniZeni oSetfené populace hmyzu. Insekti-
cidni d¢innd mnoZ¥stvi se pohybuji v rozmezi
od 1 do 1000 ppm.

Aplikované mnoZstvi insekticidli se b&Zn&
vyjadfuje jako koncentrace insekticidu v
disperzi, ve které se aplikuje. Aplikované
mnoZstvi se m&fi timto zplisobem, protoZe
je vyhodné nanést dostatetné mnoZstvi dis-
perze tak, aby se pokrylo listi nebo jiné l4t-
ky, které maji byt oSetfeny tenkou vrstvou
disperze. MnoZstvi disperze, kter& se nanési,
tak z4visi na povrchové plofe ldtky, kterd
mé byt zkoudena a mnoZstvi 14tky z4avisi na
jeji koncentraci v disperzl.

Disperze, ve kterych se sloudeniny nané-
$eji, se pFipravuji z typickgch insektididnich
prostfedkfi, které jsou v3ak nové, protoZe
obsahuji nové sloueniny podle piedloZené-
ho vynélezu. Nejvice. pouZivané jsou vodné
disperze pfipravené smiSenim malych mnoZ-
stvi koncentrovanych insekticidnich. sm¥sf s
piisludngm mnoZstvim vody tak, aby se zfs-
kala poZadovand koncentrace slouceniny.

Tyto koncentrované ve vodé& dispergova-
telné prostfedky, cbsahujici obecnd od 5

" do 90 procent slouteniny, jsou b&Zn& ve

form& emulgovanych koncentrdtd nebo

- smécditeinych praskia.

SmAtitelné pré¥ky obsahuji dokonalou
smds aktivni sloudeniny v inertnim nosiéi,
ktery je smé&si jemného inertniho praSku a

- povrchové aktivnich l4tek. Koncentrace ak-

tivni slou€eniny je b&%n& od asi 10 procent
do asi 80 procent hmotnostnich. Inertni pré-
Sek se b&Zn& vybird z attapulgitovych hlinek,
montmorillonitovgch hlinek a diatomickych
hlinek nebo &i§t&nych ki¥emiditand. U&inné
povrchové aktivni 14tky obsa¥ené v mnoZ-
stvi 0,5 aZ 10 % vztaZeno na sméd&itelny
pré¥ek, jsou napiiklad sulfonované ligniny,
kondenzované naftalensulfondty, naftalen-
sulfonéty, alkylbenzensulfonédty, alkylsul-
taty a neiontové povrchovd -aktivni 1l4tky,
jako jsou addukty ethylenoxidu na alkyl-
fenol.

Typické emulgovatelné koncentraty slou-
Cenin zahrnujf b8Zné koncentrace sloudenin,
jako je 50 aZ 500 g na litr kapaliny, ekvi-
valent 5 0 aZ% 50 %, rozpusténé v inertnim
nesiti, ktery je smési ve vods nemisitelné-
ho organického rozpoustédla a emulgédtoru.
PouZitelnd organickéd rozpoustédla zahrnuji
aromatické sloudeniny, zejména xyleny a
petrolejové frakce, zejména vysokovrouci
naftalenové a olefinické frakce petroleje,
jako je t8¥k4 aromatickd nafta. Stejn& tak se
mohou pouZit jind organickd rozpoustsdla,
jako. jsou terpentickd rozpou¥t¥dla véetnd
derivath pryskyfice a komplexni alkoholy,
jako je 2-ethoxyethanol. Vhodné emulgéto-
ry pro emulgovatelné koncentrdty se vybi-
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raji ze stejnych typd a koncentraci jaké
byly pouZity pro smacitelné prasky.

Stejn® tak je praktické nanaSet slouleni-
ny ve form& roztokdi v pFisiudném organic-
kém rozpoustédle, b&Zn& v jemném petro-
lejovém oleji, jako olejové postFiky, které
se §iroce pouZivaji v zem&dslské chemii.

Dédle se slouteniny mohou aplikovat jako
smési ve form& popradil a aerosolovych pre-
paratfi. Popra3e obsahuji sloueninu v jem-
n& praskované form& dispergovanou v pras-
kovém inertnim nosic¢i. Nosi¢ je b&Zné hlinka,
jako je pyrofilit, bentdnit nebo vulkanicky
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nénos nebo mentmorillonit. Popraie bé&né
obsahuji koncentrace sloudenin .v rozmezi
od asi 0,1 % do asi 10 %.

Aerosolové prostiedky obsahuji sloufeni-
nu vzorce I rozpusténou nebo dispergovanou
v inertnim nosici, ktery je smési prapelentu
a uzavienou v tlakové nadob8, ze které se
smés rozptyluje rozpraSovaci tryskou. Smé-
si propelentu jsou bud nizkovrsuci haloge-
nované uhlovodiky, které sé mohou smisit
s organickymi rozpou§tédly, nebo vodné sus-
penze tlakované inertnimi plyny nebo plyn-
nymi uhlovodiky.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpfisob p¥fpravy thiadiazolylbenzamidi
obecného vzorce 1
R®
N—N H Q
R—"\S‘J—k-c
(1)

"
kde R je R

A\

(19 N

kde RO, R! a R? jsou na sob& nezdvisie
atom vodiku, chloru nebo bromu, pfifem¥
alespoii jedna ze skupin RO, R! a R? je atom
chloru nebo bromu,

X je atom kysliku nebo siry,

R3 a R% jsou na sob& nezévisle atom vo-
dfku, chloru, bromu nebo methyl, pfi¢emZ
R3 je atom vodiku, jestliZe X je atom Kysliku,
a bud

1) R6 a R7 jsou atomy vodiku, jeden ze
substituentd R® a R? je atom vodiku a druhy
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‘je atom vadiku, chloru, methoxyl nebo atom
bromu, jodu, flucru, trifluormethyl, methyl,
hydroxyl, fenyl nebo fenyl monosubstituova-
ny atomem bromu, chloru nebo fluoru nebo

2) R® a R7 jsou atomy vodiku a R8 a R?
jsou na sob& nezévisle atom chloru, fluoru
nebo bromu nebo :

’ 3] RS a R8 jsou atomy vodiku a R7 a RO
jsou na sob& nezévisle atomy chloru, fluoru,
bromu nebo trifluormethyl rebo

4) R7 a R® jsou atomy vodiku a RS & R®
jsou na sob& nezdvisle atomy fluoru, chloru
nebo bromu nebo

5) R7, R® a RY jsou atomy vodiku a RS je
atom chloru, fluoru nebo bromu, nebo

6) R6, R7 a RY jsbu atomy vodiku a RS je
acetamidoskupina, nitroskupina, aminosku-
pina nebo kyanoskupina,

R10°a Rl jsou na sob& nezdvisle atom vo-
diku, atom chloru, fluoru, bromu, methyl
nebo methoxyl,

pfifem¥

1) jeden ze substituenti R a R mpde
byt atom vodiku, jestlie a pouze jestliZe
druhy je methoxyl, .

2) alespoii jeden ze substituentdi R1® a RU
musi byt methyl nebo methoxyl, ledaZe

a) R® neni atom. vodiku a RS, R7 a R? jsou
atomy vodiku nebo

b) R6 a R? jsou atomy vodiku a jeden nebo
oba substituenty R7 a R® jsou trifluormethyly,

3) ani R® ani RY nejsou fenyl, acetamido-
skupina, methoxyl, nitrcskupina, aminosku-
pina, kyanoskupina nebo substituovany
fenyl, ledaZe jak R!® tak R!! jsou metho-
xyly, : .

4) dva ze substituentd R7, R® a R? jsou
atomy vodiku, ledaZe R1® a Rl jsou methyly
nebo methoxyly, ’ '

5) jak R10 tak RI! jsou methoxyly nebo
methyly, jestliZe R, je. pyridyl, naftyl, furyl
nebo thieny], .

6) jak R1® tak R jsou methoxyly, jestlize
R je benzothiazolyl, benzoxazolyl, benzothie-
nyl, benzofuryl, isoxazolyl, chinolyl nebo
thiazolyl vyznadeny tim, Ze se cyklisuje slou-
¢enina obecného vzorce 1V

R‘O
T 9
X-NH-C-NH-C

RY ( v)
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kde R a R majf v§znam uvedeny ‘u vzor-
celaXije - : e

0
R—|(|2--NH——
nebo |
R—CH=N—

kde R mé vyznam uvedeny ve vzorci I, kro-
mé aminofenylu nebo acetamidofenylu, s
dehydratatnim ¢inidlem p¥l 20 a¥ 80°C,
jestliZe X je

R—C—NH—

I

0

nebo s oxida¢nim &inidlem p¥i 50 a% 100 °C,

R} R%, R# a R% jsou atomy vodiku a R22
kuje slouCenina vzorce I, kde R® je nitrosku-
pina za vzniku sloueniny, kde R® je ami-
noskupina a déle se p¥fpadn¥ acyluje slou-
Cenina, kde R® je aminoskupina za vzniku
slouCeniny, kde R® je acetamidoskupina.

2. Zptsob podle bodu 1, pro pfipravu slou-
¢eniny obecného vzorce V ’

RY
‘H
N—N
R“—'ksﬂ—/'v-&
kde R*jq. R (v)
A\
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kde R15; R18 jsou na sob® nezévisle atom vo-
diku, chiloru nebc bromu, pfi€emZ alespoii
jeden ze substituent R15 a R!6 je atom chlo-
ru.neho bromu, . ,

X je atom kysliku nebo siry f

R2 je atom vodiku, chloru, bromu nebd
methyl a bud

1) R22 a R% jsou atomy vodiku, jeden ze
substituentt R?4 a R® je atom vodiku a dru-
hy je atom vodfku, chloru, bromu, fluoru,
trifluormethyl, methyl, hydroxyl, fenyl ne-
bo fenyl monosubstituovany atomem bromy,
chloru nebo fluoru nebo

2) R2 a R% jsou atom vodiku a R? a R%
jsou na sob& nezdvisle atom chloru, fluoru
nebo bromu nebo

3) R2? a R jsou atom vodiku a R? a R%
Jsou na sob& nezdvisle atom chloru, fluoru,
bromu nebo trifluormethyl nebo

4) R% a R% je atom vodiku a R? a R jsou
na sob#& nezdvisle atom chloru, fluoru ne-
bo bromu nebo '

R) R%B, R% a R% jsou atomy vodiku a R?2
je atom chloru, fluoru nebo bromu,

R13 a R jsou na sob& nezdvisle atom vo-
diku, chloru, fluoru, bromu, methyl nebo me-
thoxyl, pfi€emZ

1) jeden ze substituentd R1 a R4 miZe

' byt atom vodiku, jestliZe a pouze JestliZe

druhy je methoxyl,
2) alespoii jeden ze substituentit R a
R musi byt methyl nebo methoxyl, ledaZe
a) R2 neni atom vodiku a R%?2, R% a R%
b) R# a R jsou atomy vodiku a jeden
nebo oba substituenty R% a R jsou trifluor-

* jsou atomy vodiku nebo

methyl,

~ 3) ani R ani R% nejsou fenyl nebo sub-
stituovany fenyl, leda¥e oba substituenty R13
a RY jsou methoxyly,

4) dva ze substituentii R%, R% a R® jsou
atomy vodiku, ledaZe oba R a R jsou me-
thyl nebo methoxyl,
~5) oba substituenty R13 a Rl jsou metho-
xyly, jestliZe R je pyridyl, naftyl, furyl ne-
bo thienyl, vyznaCeny tim, Ze se cyklizuje
sloucenina obecného vzorce VIII

Rié
WD § 9
R™C- NH-NH-C-NH-C

Cd Ny

R‘!‘#

kde R12, R13 a R!4 maji v§znam uvedeny u

vzcrce V, reakci s dehydratatnim Cinidlem.
3. Zplisob podle bodu 1 pro p¥ipravu slou-

geniny obecného vzorce I, kde R a R1 ma-

jl vgznam uvedeny v bod& 1, kde R je

’ 6
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4 a
R,\ R

R ¥

hebo

Rl

kde RO, RL, RZ, RS, R7 a R3 a R maji vfznam
uvedeny v bodé& 1, vyznafeny tim, Ze se cyk-
lizuje sloufenina vzorce

VVR'IO

0 S 0

R-C-NH-NH-C-NH-C

R“

kde R mé vyznam uvedeny vy3e, pF¥itemZ R8
nen{ aminoskupina nebo acetamidoskupina
a R10 a R!!'maji v§znam uvedeny v bod& 1
pouZitim dehydratatniho €inidla a pfipadng

'se redukuje sloudenina vzorce I, kde R® je

nitroskupina a ziské se slou¢enina, kde RS
je aminoskupina a déle se pfipadn& acyluje
sloucenina, kde R8 je aminoskupina za vzni-
ku slouteniny, kde R3 je acetamidoskupina.

4. Zpisob podle bodu 1 pro p¥ipravu N-
-[5-(4-chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-
-dimethylbenzamidu, vyznaleny tim, Ze se
cyklizuje 1-(4-chlorbenzoyl)-4-(2,6-dimethyl-
benzoyl }-thiosemikarbazid dehydratagnim &i-
nidlem. ’ _

5. Zplsob podle bodu 1 pro pfipravu N-
-[5-(4-fluorfenyl}-1,3,4-thiadiazol-2-y1}-2,6-
-dimethylbenzamidu, vyznadeny tim, Ze se
cyklizuje 1-(4-fluorbenzoyl}-4-(2,6-dimethyl-
benzoyl)thiosemikarbazid dehydratatnim &i-
nidlem.

6. Zptisob podle bodu 1 pro p¥ipravu N-
-[5-{4-trifluormethylfenyl}-1,3,4-thiadiazol-
-2-y1]-2,6-dimethylbenzamidu, vyznaéeny
tim, Ze se cyklizuje 1-(4-trifluormethylben-
zoyl}-4-(2,6-dimethyibenzoyl)thiosemikarba-
zid dehydratatnim &inidlem. ,

7. Zplsob podle bodu 1 pro pfipravu N-
-[5-(4-chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl]-2,6-
-dimethoxybenzamidu, vyznadeny tim, Ze
se cyklizuje 1-(4-chlorbenzoyl)-4-(2,6-dime-
thoxybenzoyl)-thiosemikarbazid dehydratac-
nim ¢inidlem. ,

8. Zplsob podle bodu 1 pro pFipravu N-
-[5-(4-fluorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1}-2,6-
-dimethoxybenzamidu, vyznaceny tim, Ze se
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cyklizuje 1-(4-fluorbenzoyl)-4-(2,6-dimetho-

xybenzoyl}thiosemikarbazid dehydrataénim
éinidlem.

9. Zpiisob podle bodu 1 pro pipravu N-

-[5-(4-trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadiazol-
-z-yl]~2,B-dlmethoxybenzamidu, vyznateny
tim, Ze se cyklizuje 1-(3-trifluormethyliben-
zoyl]}-4-(2,6- dnnethoxybenzoyl]thiosemikar-'
bazid dehydrataénim ¢inidlem.

10. Zphsob podle bodu 1 pro p¥ipravu N-
-[5-(3-chlorfenyl)-1,3,4-thiadiazol-2-y1]-2,6-
-dimethoxybenzamidu, vyznafeny tim, Ze se
cyklizuje 1-(3-chlorbenzoyl)-4-(2,6-dimetho-
xybenzoyl)-thiosemikarbazid dehvdrataénim
Emldlem
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11. Zpdsob podle bodu 1 pro p¥ipravu N-
-[5-{4-trifluormethylfenyl)-1,3,4-thiadiazol-
-2-y1]-2,6-dimethoxybenzamidu, vyznageny
tim, Ze se cyklizuje 1-(4-trifluormethylben-
zoyl}-4-(2,6-dimethoxybenzoyl Jthiosemikar-
bazid dehydratainim &inidlem.

12. Zplsob podle bodu 1 pro p#ipravu N-
-[5-(3,5-bis(trifluormethyl)fenyl}-1,3,4-thia-
diazol-2-yl}-2,6-dimethoxybenzamidu, vyzna-

.Geny tim, Ze se cyklizuje 1-[3,5-bis(trifluor-

methyl)benzoyl]-4-(2,6-dimethoxybenzoyl }-
thiosemikarbazid dehydrata&nfm &inidlem.

Severogralia, n. p., zévod 7, Most
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