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ReZenf se tyk4 zplsobu pfipravy 2-(27-
furyl) -benzimidazolu, kter§ pro své
fungicidni vlastnosti je pouZivédn k mofe-
ni osiv proti houbovym chorobdm. Litka
se pfipravuje reakc{ o-fenylendiaminu
a furfuralbisulfitu s p¥{davkem minerdl-
nich kyselin, poté se 2-(2 -furyl)-.
-benzimidazol uvolnf ze své soli s p¥{slu¥-
nou miner&lni kyselinou neutralizaci
za p¥{tomnosti rozpoultédla misfciho se
s vodou za urdité teploty. Postupem
se dosahuje vy3%fho vyt&%ku ve srovnini
s doposud pouZivanymi postupy.
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Vyndlez se tfké& zplsobu p¥fpravy 2-(2°-furyl)-benzimidazolu (fuberidazolu), ktery pro

~své fungicidn{ vlastnosti je poufivén k mofeni osiv proti houbovym chorobém.

P¥fpravu 2-(2 -furyl)-benzimidazolu uvddi D. Jerchel, H. Fischer a M. Kracht (Ann. 575,
162 /1952/), F. F. Stephens a J. D. Brower (J. Chem. Soc., 1 922 /1952/),R. Weidenhagen /Ber.
2 263 (1936)/. Nevyhodou t&chto postupl je obti#nd oxidace Schiffovy bdze o-fenylendiaminu s furfuralem
obtiZnd izolace produktu a nizké vyt&iky. P¥ipravu 2~(2 ~furyl)~benzimidazolu reakci imidoesterl
s o-fenylendiaminem uvdd{ R. C. De Selms (J. Org. Chem. 27, 2 163 /1962/). zZpisob p¥ipravy 2-
-(27-furyl)-benzimidazolu reakci o-fenylendiaminu s furfuralbisulfitem popisuje H. F. Ridley,
R. G. W. Spickett a G. M. Tommis (J. Heterocyclic Chem., 2, 453 /1965/). Modifikaci tohoto
postupu uvdd{ J. Frgala a J. Nikodem (AO 223 348),

Nevyhodou tohoto zpisobu je pouZiti velkého nadbytku disi¥iéitanu sodného, relativné
mald vytéZnost reakce (max. 65 a% 75 %), velké mnofstvi obti¥n& zpracovatelngch odpadnich
latek a nep¥ijemné exhalace. i

Uvedené nevyhody podstatn& sniZuje zplsob p¥fpravy 2-(2”-furyl)-benzimidazolu reakci
o-fenylendiaminu s furfuralbisulfitem podle vyndlezu, jehoZ podstata spodivd v tom, Ze
do reakdni smési se pfid4 minerdlni kyselina, nap¥. kyselina sfrov4, kyselina chlorovodikovd
nebo oxid si¥idity, nalief se 2-(27-furyl)-benzimidazol uvolni ze své soli s p¥isluZnou
minerdlnf{ kyselinou neutralizaci, nap¥fklad hydroxidem sodnym nebo draselnym, sodou, potasi
nebo &pavkem, p¥ifemZ neutralizace se provdd{ za p¥itomnosti rozpouftédla misiciho se
s vodou, napf. metanolu, etanolu, propanolu, isopropanolu nebo acetonu p¥i teplot& 30 a%
100 ®c. stabilizact o-fenylendiaminu se doséhne zv¢Seni vyt&iku o 15 a% 20 %, umo%ni se
sniZeni nédsady hydrogensi¥i&itanu sodného, potladi se ne#4douci exhalace a zjednodu3i
se ipracovéni odpadi.

P¥fznivy vliv stabilizace o-fenylendiaminu minerdlnf kyselinou na vyté&Zek reakce
roste v ¥adé ~ hydrogensi¥i&itan - kyselina si¥iditd - kyselina sirovd - kyselina chloro-
vodikov4. Zatimco p¥i stabilizaci hydrogensi¥iditanem sodnym byl obdrZfen v¢t&Zfek kclem
50 % na poufity o-fenylendiamin, je vytéZnost reakce p¥i pouZitf kyseliny c¢hlorovodikové
kolem 95 %. Ve stejmén po¥adl roste i Cistota produktu. Reakci lze rovn&% provést ve vodném
nebo vodné alkoholickém prost¥edf, eventudlné& ve sm&si vody a aromatického uhlovodfku
(napfiklad toluenu) za G¥elem poutdnfi nedistot. Zpisob p¥ipravy podle vyndlezu spolivi
v tom, Ze k suspenzi o-fenylendiaminu se p¥id4 p¥islufnd minerdlni kyselina (kysli&nik
sifi&ity, kyselina chlorovodikovd, kyselina sirovﬁ), nadeZ se p¥i teploté& 0 a% 100 °c
priddvéd roztok furfuralbisulfitu ve vodé.

Rychlost reakce je zdvisld na teplot& a ke konci pfiddvan!i roztoku furfuralbisulfitu
se polne vylulovat 2-(2 -furyl)-~benzimidazol ve form& soli s p¥fslu¥nou minerdlni kyselinou.
Po ukondeni reakce se 2-{2 -furyl)-benzimidazol uvolni ze své soli p¥id&nim ekvivalentniho
mnoZstvi zAsady (hydroxid sodny, hydroxid draselny, uhli&itan sodny, uhli&itan draselny,
&pavek). Za udelem zi{skdni vhodného krystalického tvaru je vyhodné provédét neutralizaci
za p¥ftomnosti rozpoust&del, nap¥fiklad metanolu, etanolu, propanolu, acetonu, a to p¥i
vy831{ teplot& tak, aby vznikl koncentrovany roztok, ze kterého fuberidazol krystaluje.
Produkt po ochlazeni{ reak&ni{ smési se izoluje filtrac{ a promyje vodou, eventudln& malym

mnoZstvim acetonu, toluenu nebo vodného alkoholu.

P¥{tomnost kyseliny kromé& stabilizace o-fenylendiaminu mé& i katalyticky G&inek na pribé&h
reakce. Zatimco p¥i zkouSce p¥ipravy fuberidazolu v moldrnim poméru o-fenylendiamin ku
furfural ku disi?i&itan sodny 1 ku 1,125 ku 0,586 nebyl zfsk&n tém&%¥ %&dny fubridazol,
byl p¥i stejném pom&ru surovin a 0,015 molu kyseliny chlorovodfkové ziskén &ist§y fuberidazol
v 50 % vyté&fku.

Zpisob podle vyndlezu je ddle vysvétlen na ndsledujfcich pffkladech jeho provedeni.
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p¥Fi{klad 1

Do 250 ml, t¥{hrdlé bafky opatfené michadlem a vyhffvané vodn{ 14zn{ bylo pfedloZeno
40 ml etanolu, 10 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové a 14 g o-fenylendiaminu. Reak&ni
sm&s byla vytemperovdna na 50 ©c a pomoci divkovaciho &erpadla byl b&hem 2 hodin p¥idén
roztok furfuralbisulfitu o sloZeni.

40 ml voda, 14 g furfural a 14 g disifiZitan sodny. Rychlost d4vkovédni byla prom&nni;
zhruba 1/2 roztoku byla p¥idéna b&hem 15 minut, dal$f{ 1/4 b&hem 0,5 hodiny a posledni
tvrtina roztoku bdhem 75 minut. Reakdnfi sm&s poté michéna 4 hodiny p¥i 50 ©c a pak neutralizo- .
véna b&hem 1 hodiny pevnym hydroxidem sodnym na pH cca 7. Poté za pozvolného chladnuti
michéna dal%f{ 4 hodiny. Odfiltrovany produkt promyt na frité 25 ml 50% etanolu a 100 ml
vody. ziskdno 20,5 g bilého fuberidazolu (85,9 3% na o-fenylendiamin) o t.t. 282 a% 286 S¢y.

p¥fklad 2

Aparatura stejnd jako v p¥ikladu 1. Pfedlo¥eno 50 ml etanolu, 10 ml vody a 14 g o-fenyl-
endiaminu. %a michadni p¥ikapéno 6 ml kyseliny s{rové (65 %). vznikla hustéd, biléd velmi
obti?n& michatelna kaZe. Teplota samovoln& vystoupila na 40 Oc. Poté vyh¥éto na 50 ¢
a davkovdn roztok furfuralbisulfitu o sloZen{ 35 ml voda, 14 g disi¥igitan sodny, 14 g
furfulal po dobu 3 hodin. Rychlost pridévéani byla podobné jako v p¥ikladu 1. Po skondeni{

davkovéni roztoku reakén{ sm&s michdna 2 hodiny p¥i 55 °c a poté provedena neutralizace
a izolace produktu stejnym zplsobem jako v pEikladu 1. ziskéno 20,36 g fuberidazolu (85,3 %
na o-fenylendiamin) o t.t. 288 a% 292 °c.

PREDMET VYNALEZU

zplsob p¥ipravy 2-(27-furyl)-benzimidazolu reakci o-fenylendiaminy a furfuralbisulfitu
vyznateny tim, Ze do reak&ni sm&si se pfid4 minerdlni kyselina, napffklad kyselina sirovd,
kyselina chlorovodikovd, nebo oxid si¥i&ity, nade% se 2-~(2 -furyl)-benzimidazol uvolni
"ze své soli s pfislusnou minerdlni kyselinou neutralizacf, nap¥iklad hydroxidem sodnym
nebo draselnym, sodou, pota3i nebo &pavkem, pfidem? neutralizace se provadi za p¥itomnosti
rozpou¥t&dla misfciho se s vodou, nap¥. metanolu, etanolu, propanolu, izopropanolu nebo

acetonu p¥i teplot& 30 aZ 100 %c.
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