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Nazov prihlasky vynalezu: Sposob vyroby ¢istej, nesymetricky disubstituovanej motoviny

Anotacia:

Spbsob vyroby zlugeniny vieobecného vzorca (I), kde
R znamend fenylovy zvySok, pripadne substituovany
jednym alebo va&¥im pottom substituentov zo skupiny
atém halogénu, alkyl, alkoxyl, aryloxyl alebo trifluér-
metyl, d’alej mdéZze R znamenat' oxazolyl, izoxazolyl,
tiazolyl, izotiazolyl, benzoxazolyl alebo benzotiazolyl,
vZdy pripadne substituovany jednym alebo va¢Sim
po¢tom substituentov zo skupiny atém halogénu, alkyl,
alkoxyl alebo triflusrmetyl a R' a R? znamenajii nezé-
visle od seba atém vodika alebo alkylovy zvy3ok, s tou
vynimkou, 7e neznamenaju sicasne atém vodika alebo
spolu tvoria butylénovi alebo pentylénovu skupinu, re-
akciou N-alkyl- alebo N, N-dialkylmod&oviny vieobec-
ného vzorca (II) s aminom veobecného vzorca (III) za
pritomnosti prebytku aminu vSeobecného vzorca (IV),
kde R, R' a R® maju uvedeny vyznam, pripadne vo
vhodnom riedidle a reakény produkt sa potom izoluje.
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Sp6sob vyroby Cistej, nesymetricky disubstituovanej mocoviny

Oblast techniky

Vynédlez sa tyka spdsobu vyroby Cistej, nesymetricky di-
substituovanej modoviny, pric¢om sa vychadza z N-alkyl- alebo

N,N-dialkylmocoviny:

Doteraj$i stav techniky

N-alkyl- alebo N,N-dialkylmodoviny je mozné ziskat na-
priklad tak, 2Ze sa mocCovina nechad reagovat s N-alkylami-
nom alebo N,N-dialkylaminom podla DE 2 937 331. Tieto deri-
vaty je moZné podla DE 1 064 051 nechat reagovat s arylamin-
mi alebo cykloalkylaminmi za ziskania nesymetricky disubsti-
tuovanej mocoviny. Ako je vSak zrejmé, z porovnania teploty
topenia, uvadzanej v uvedenom spise a teploty topenia uva-
dzanej v literatire pre cisté 1latky, je mozné uvedenym
sp6sobom ziskat len zmesi réznych derivatov mocoviny a nie
Cisté produkty.

Teraz bolo neocakdvane zistené, Ze je mozné ziskat &is-
té, nesymetricky disubstituované mocoviny v pripade, zZe sa
N-alkyl- alebo N,N-dialkylmocdoviny nechaju reagovat s aryl-
aminom, pripadne substituovanym alebo s heterocyklickym ami-
nom za pritomnosti takého aminu, Ze vo vychodiskovej latke
je uz pritomnd prislusSne substituovand cast budicej disub-

stituovanej mocoviny.

Podstata vvnalezu

Podstatu vynalezu tvori spb6sob vyroby cistej, nesy-

metricky disubstituovanej mocoviny vSeobecného vzorca I

R-NH-C-N (1)



kde

znamend fenylovy zvysSok, pripadne substituovany jednym
alebo vacsim poctom substituentov zo skupiny atém ha-
logénu, C;_c-alkyl, C1.5-alkoxyl, Cg-aryloxyl alebo
trifluérmetyl, dalej mdézZe R znamenat oxazolyl, izoxa-
zolyl, tiazolyl, izotiazolyl, benzoxazolyl alebo ben-
zotiazolyl, pripadne substituovany aspoil jednym sub-
stituentomv zo skupiny atém halogénu, C1_6-a1ky1,

Cq.5-alkoxyl alebo trifluérmetyl a

Rl a R2 znamenaju nezavisle na sebe atém vodika alebo

Ci_10- alkylovy zvysok, s tou vynimkou, Ze neznamenaju
sucasne atém vodika alebo spolu tvoria butylénovi ale-

bo pentylénovia skupinu,

ktorého podstatou je, zZe sa uvedie do reakcie N-alkyl- alebo

N,N-dialkylmocovina vsSeobecného vzorca II

kde

0 r1
" /
H,N - C - N | (11)
\ .
R2

Rl a R? maju vysSsSie uvedeny vyznam,

s aminom vSeobecného vzorca II1
R - NH, (I11)

kde R ma vyssSie uvedeny vyznam,

za pritomnosti prebytku aminu vSeobecného vzorca IV

rl
/
HN (IV)

\ o2

kde

Rl a R? maju rovnaky vyznam ako tie isté symboly vo vycho-

diskovej 1latke vSeobecného vzorca II, pripadne vo

vhodnom riedidle a reakcény produkt vseobecného vzorca



I sa potom izoluje.

Vo vseobecnom vzorci I znamenda R fenyl, ktory je nesub-
stituovany alebo raz alebo viackrat substituovany atémom ha-
logénu, ako fludéru, chléru alebo brému, dalsim mozZnym sub-
stituentom je priamy, rozvetveny alebo cyklicky alkyl s 1 az
6 atdémami uhlika ako metyl, etyl, propyl a ich izoméry, ako
izopropyl, sek.butyi alebo terc.butyl, dalej cyklopropyl,
cyklopentyl, cyklohexyl, alkoxyskupina s 1 az 5 atémami
uhlika, ako metoxyl, etoxyl, alebo propoxyl, dalej aryloxy-
skupiny, pripadne substituované, ako fenoxyskupina, p-chlor-
fenoxyskupina, p-metoxyfenoxyskupina alebo triflubérmetyl,
pric¢om je mozné pouzit aj roézne substituované fenylové zvyS$-
ky alebo mdéZe R znamenat oxazolyl, izoxazolyl, tiazolyl,
izotiazolyl, benzoxazolyl alebo benzotiazolyl, pricom tieto
zvysky mozu byt v pripade potreby dalej substituované jednym
~ alebo vad$im pod&tom substituentov zo skupiny atém halogénu,
alkyl, alkoxyl alebo trifluérmetyl, pricom prichadzaju do
Gvahy vy$sié uvedené zvysky. ‘

Rl a Rr2 znamenaju nezavisle na sebe atém vodika alebo
priamy, rozvetveny alebo cyklicky alkyl s 1 az 10 atémami
uhlika, napriklad metyl, etyl, propyl, butyl, oktyl alebo
ich izoméry, ako izopropyl, sek.butyl, terc.butyl alebo cyk-
lopentyl, alkylcyklopentyl, cyklohexyl, . alkylcyklohexyl,
s tou vynimkou, Ze tieto substituenty neznamenaju sucasne
atomy vodika alebo mézu Rl a R2 spoloCne tvorit butylénovu
alebo pentylénovi skupinu.

'V pripade, Ze R znamena fenylovy zvySok, su vyhodné tie
zluc¢eniny vS$eobecného vzorca I, v ktorom R znamena fenylovy
zvysSok, pripadne substituovanyv jednym alebo vacsim pocCtom
substituentov 2zo skupiny atém halogénu, alkyl, alkoxyl,
aryloxyl alebo trifludrmetyl a Rl a RZ2 znamenaju nezavisle
na sebe atédm vodika, priamy alebo rozvetveny alkyl s 1 az
6 atémami uhlika alebo cyklicky alkyl s 1 az 6 atémami uhli-
ka alebo cyklicky alkyl s 3 az 10 atémami uhlika. Zv1ast vy-
hodné su zluc¢eniny vSeobecného vzorca I, v ktorom R znamena

fenyl, pripadne substituovany jednym alebo va4CSim pocCtom



substituentov zo skupiny atdém halogénu, alkyl, alkoxyl,
aryloxyl alebo trifludérmetyl a Rl_a R2 znamenaju nezavisle
na sebe atdém vodika alebo priamy alkyl s 1 az 4 atdédmami
uhlika.

V pripade, Ze R znamena niektory z vysSie uVeden?ch~he—‘
terocyklickych aminov, si vyhodné tie zlﬁéehiny vSeobecného
vzorca I, v ktorom R znamend izoxazolyl alebo benzotiazolyl,
vzdy pripadne substituovany vys$s$ie uvedenym spdsobom. Zv1ast
vyhodné st pritom latky, v ktorych R znamena benzotiazolyl,
pripadne vys$sSie uvedenym spbésobom substituovany a najmid ben-
zotiazolyl, pripadne substituovany alkoxyskupinou.

Vyhodné st nesymetrické disubstituované derivaty modo-
viny, ktoré maju herbicidny alebo fungicidny tG¢inok a je
mozné ich pouzit na ochranu rastlin. Tieto latky st v danej
oblasti techniky znadme, napriklad pod nazvom Fenuron, Sidu-
ron, Monuron, Diuron, Neburon, Chlértoluron, Metoxuron,
Izoproturon, Chloroxuron, Difenoxuron, Fluometuron, Benztia-
zuron alebo Isouron.

Pri vykonavani spdsobu podla vynélézu sa necha reagovat
N-alkyl- alebo N,N-dialkylmocdovina vsSeobecného vzorca II,
napriklad ziskand podla DE 2 931 331, s aminom vSeobecného
vzorca IIIl za pritomnosti aminu vSeobecného vzorca IV. Sub-
stituenty R} a RZ majui v amine vzorca IV rovnaky vyznam ako
v moCovine vzorca I1I.

Reakcia sa vykondva pri teplote 130 az 250 °C za pri-
tomnosti riedidla alebo v tavenine, s vyhodou v riedidle.
Ako riedidlo prichadzajui do uvahy organické riedidla, iner-
tné za reakénych podmienok. Prikladom mé6zZu byt amidy, ako
dimetylformamid alebo dimetylacetamid, ketdény, ako cyklohe-
xan6n, alifatické a aromatické, pripadne chlérované uhlovo-
diky, ako monochlérbenzén, dichlérbenzén, trichlérbenzén.
Vyhodné su chlérbenzény a zvlast trichlérbenzény.

Modovina vzorca II sa vlozi do reakénej nadoby s aminom
véeobecného vzorca III, pripadne s riedidlom ako predloha.
Tieto latky je mozZné ziskat v ekvimolarnom mnozZstve alebo je
mozné mocovinu vSeobecného vzorca II pouzit v prebytku, co

je vyhodnym uskuto¢nenim. S vyhodou sa pouziva na 1 mol mo-



¢oviny vSeobecného vzorca II 0,5 az 0,7 mélov aminu vsSeobec-
ného vzorca I1I. Reakénd zmes sa mieSa a zohrieva a sicasne
sa pridava amin vSeobecného vzorca IV, zaciatok pridavania
je mozné vykonat pri teplote miestnosti, s vyhodou vSak pri
vy$%ej teplote. Zvladt vyhodné je priddvat amin vSeobecného
vzorca IV pri teplotadch 60 az 120 °C. V pripade, Ze sa reak-
cia vykonava v tavenine, je mozné pridavat amin vSeobecného
vzorca IV tiez az vtedy, ked je reakénd zmes uz kvapalna.
Amin v$eobecného vzorca IV je mozné pridavat v plynnej for-
me, vo forme kvapaliny alebo v tuhej forme. Aminy, ktoré su
pri teplote miestnosti plynné, je mozZné priddvat ako také
alebo v rozpustenej forme v riedidle. Aminy, ktoré pri tep-
lote miestnosti plynné nie si, je mozné zohriatim pred pred
pridavanim uviest do plynného stavu a v tejto forme prida-
vat, je v$ak mo2né ich pridavat aj ako také alebo vo forme
roztoku v riedidle. Tuhé aminy je mozZné pridéavat formou
dopravnikovej zavitovky. Kvapalné alebo rozpustené aminy sa
pridiavaju po kvapkdach alebo tryskou, plynné aminy beZnym
spésobom. V pripade, Ze sa amin vSeobecného vzorca IV pred
priddvanim rozpusti, pouzije sa s vyhodou takeé rozpustadlo,
v ktorom sa vykonava reakcia. Amin IV sa pouzZije s prebytku
vzhladom na modovinu vSeobecného vzorca I, s vyhodou sa
pouzije na jeden m6l modoviny vSeobecného vzorca II, 2 az
15, zvlast vyhodne 2 az 10 mélov aminu vSeobecného vzorca
1v.

Amin vsSeobecného vzorca 1V sa nepridava naraz, ale kon-
tinualne v priebehu reakcie. V priebehu pridavania sa re-
akénid zmes zohrieva na teplotu 130 az 250 °C, s vyhodou na’
160 az 225 °C.

Reakcia zvy&ajne prebieha za atmosferického tlaku, je
vSak tiez mozné ju vykonavat pod tlakom, zvycajne sa pouziva
tlak az 2 MPa.

Amoniak, vznikajici pri reakcii sa odvadza bezZnym
sp6sobom. Pouzitim plynného aminu vSeobecného vzorca IV
vznikd zmes tohto prebytoéného aminu a amoniaku, ktora sa
odvadza a je moZné ju beznym spOsobom opdt delit. Oddeleny

amin vSeobecného vzorca IV mbéze byt znova pouzZity pri re-



akcii.

Po skon¢eni reakcie sa reakéna zmes ochladi. V pripade,
e reakcia bola vykonavand v tavenine, vykrysStalizuje re-
ak&ny produkt vSeobecného vzorca I. V pripade, Ze reakcie
boli vykonavané v riedidle, odfiltruje sa vzniknuta zrazeni-
na alebo riedidlo sa oddéstiluje. Ziskany surovy produkt je
pripadne mozné dalej c¢istit niektorym zo zvycajnych spdso-
bov.

S wvyhodou sa surovy produkt ¢&isti povarenim vo vode
a zmes sa ochladi. Zrazenina sa odfiltruje za odsavania
a vysusi sa. Cistota tymto spOsobom ¢&isteného produktu je
zvy&ajne velmi vysokd. Na zvlastne ucely je mozné produkt
edte dalej ¢istit, napriklad prekrysStalizovanim alebo chro-
matografiou.

Vo vyhodnom uskutoé¢neni sa N,N-dimetylmocovina zohrieva
v trichlérbenzéne s aminom vS$eobecného vzorca II1I, v ktorom
R znamend fenylovy zvy$ok, pripadne substituovany, za miesSa-
nia na teplotu 40 az 100 °C. Potom sa kontinuadlne privadza
dimetylamin a sudasne sa reakcénad zmes dalej zohrieva na tep-
lotu miestnosti a pripadné vzniknutd zrazenina sa odfiltruje
alebo sa riedidlo oddestiluje. Ziskany surovy produkt sa
zvy&ajnym spdsobom zbavi riedidla a povari sa s vodou. Zmes
sa ochladi, =zrazenina sa odfiltruje za odsdvania a vysusSi
sa.

Vo zvlast vyhodnom uskutoCneni spdsobu podla vyndlezu
sa ziska mocovina vSeobecného vzorca II reakciou mocoviny
s aminom vSeobecného vzorca IV podla DE 2 937 331 v tej re-
akénej nadobe, v ktorej sa potom vykondva reakcia podla vy-
nalezu, bez toho aby bola izolovand mocovina vSeobecného
vzorca II ako medziprodukt.

Ukazalo sa ako zvlast ucelné pouzit matersky 1luh, ktory
sa ziska odfiltrovanim reakc¢ného produktu od pouzitého rie-
didla znova na vyrobu tych istych reakénych produktov. Tymto
sp6sobom je mozné dosiahnut zvlast dobré vytazky, pricom
cistota reakénych produktov neocakavane zostava rovnako vy-

soka.



Spoésobom podla vynalezu je teda mozné ziskat zluceniny
v8eobecného vzorca I s vysokou <istotou a v dobrom vytazku.
Sp6sob podla vynalezu teda znamend technicky pokrok.

Praktické uskutoénenie spdsobu podla vyndlezu bude vy-

svetlené nasledujicimi prikladmi.

Prikladyv uskutodénenia vynalezu

Priklad 1
N- (4-izopropylfenyl)-N’,N’-dimetylmocovina

3,38 g, 0,025 mélov 4-izopropylanilinu sa necha reago-
vat s 3,35 g, 0,038 mélmi N,deimetylmoéoviny za miesania
v 20 m1 1,2,4-trichlérbenzénu. Reakénd zmes sa zohrieva na
205 °C, pric¢om od teploty 120 °C sa privadza dimetylamin. Po
dobe 5,5 hodin sa privedie 8,8 g, 0,19 mélov dimetylaminu
a reakcia gﬁ skoncena. '

Reak&na zmes sa ochladi na teplotu miestnosti, ¢im
vznikne zrazenina, ktorad sa odfiltruje, premyje sa 1,2,4-
trichldérbenzénom, vysu$i sa a potom povari v 100 ml vody.
Vodna zmes sa ochladi, vzniknutd zrazenina sa odfiltruje za
odsavania a vysu$i sa. Tymto spdsobom sa ziska 4,0 g N-(izo-
propylfenyl)-N’ ,N’-dimetylmoCoviny, ¢o zodpoveda 78 % teore-
tického mnozstva, teplota topenia je 155 az 156 °C a Gistota
98,7 %.

Priklad 1la

Pouiije sa rovnaké mnoZstvo 4-izopropylaminu a N,N-di-
metylmodoviny ako v priklade 1, av$ak ako reakcéné prostredie
sa pouzije matersky lih z prikladu 1 namiesto ¢istého 1,2,4-
trichlérbenzénu, &im sa rovnakym spOsobom ako v priklade 1
ziska 4,55 g N-(4—izopropy1feny1)—N’,N’-dimetylmoéoviny, ¢o
zodpoveda 88 % teoretického mnoZstva, teplota topenia je
155 az 157 °C a c¢istota 97 %.
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Priklad 1b

Postupuje sa rovnakym spdsobom ako v priklade la, avsSak
ako reakéné prostredie sa pouzije matersky luh z pfikladut
la.

V9faiokf 4,75, 92 % feoretického mnozstva.
Teplota topenia: 155 az 157 °C.
Cistota: 100 %.

Priklad 1c

Postupuje sa rovnakym spdsobom ako v priklade 1b, avSak
ako reakéné prostredie sa pouzije matersky 1lih z prikladu
1b.

Vytazok: 4,6, 89 % teoretického mnozZstva.
Teplota topenia: 155 az 157 °C.
Cistota: 99,9 %.

Priklad 1d

Postupuje sa rovnakym spdsobom ako v priklade 1lc, avSak
ako reakéné prostredie sa pouzije matersky 1ldh z prikladu
1lc.

Vytazok: 4,65, 90 % teoretického mnozZstva.
Teplota topenia: 155 az 157 °C.
Cistota: 98,3 %.

Priklad 1le

Postupuje sa rovnakym spOsobom ako v priklade 1d, avsSak
ako reakéné prostredie sa pouzije matersky 1lih z prikladu
1d.

Vytazok: 4,6, 89 % teoretického mnozZstva.
Teplota topenia: 155 az 157 °C.
Cistota: 99,2 %.

Priklad 2



N- (4-brémfenyl)-N’ ,N’ -dimetylmocovina

4,3 g, 0,025 mOlov 4-brémanilinu sa nechd reagovat za
miedania s 3,35 g, 0,038 m6lmi N,N-dimetylmocoviny v 28 ml
1,2,4-trichlérbenzénu, pricom sa zmes zohrieva na 205 °C. Od
‘teploty 50 °C sa privadza dimetylamin. Po 5,5 hodinach sa
privedie 11,6 g, 0,25 mélov dimetylaminu a reakcia je skon-
cena.

Reak&na zmes sa ochladi na teplotu miestnosti, cim
vznikne zrazenina, ktord sa odfiltruje, premyje sa 1,2,4-
trichlérbenzénom, sus$i sa vo vakuu pri teplote 100 °C a po-
tom sa povari v 100 ml vody. Vodna zmes sa ochladi, vzniknu-
t4 zrazenina sa odfiltruje za odsavania a vysuSi sa. Ziska
sa 4,73 g N-(4-brémfenyl)-N’,N’-dimetylmocoviny, ¢o zodpove-
dA 78 % teoretického mnozstva, teplota topenia je 168 az
170 °C.

Priklad 3
N-(4-chlérfenyl)-N’ ,N’-dimetylmocovina

Postupuje sa spOsobom podla prikladu 2, pouzitim 3,19
g, 0,025 mélov 4-chléranilinu, 3,35 g, 0,038 mélov N,N-dime-
tylmocoviny a 10,8 g, 0,23 mdélov dimetylaminu, ¢im sa ziska
4,05 g N-(4-chlérfenyl)-N’ ,N’-dimetylmocoviny, ¢o zodpoveda
82 % teoretického mnozstva, teplota topenia je 170 az 173
°C, cistota 100 %.

Priklad 3a
N-(4-chlérfenyl)-N’ N’ -dimetylmocovina

Spdsobom podla prikladu 3 je mozné za pouzitia rovnaké-
ho mnozstva 4-chloéoranilinu a dimetylmocoviny, av$ak pouzitim
materského 1ldhu z prikladu 3 namiesto ¢istého 1,2,4-chlér-
benzénu, ako reakéného prostredia a pouzZitim 12,8 g, 0,28

mélov dimetylaminu ziskat 4,45 g N-(4-chlérfenyl)-N’ N'-di-
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metylmodoviny, ¢o zodpovedd 90 % teoretického mnozstva, tep-

lota topenia je 170 az 173 °C a cCistota 99 %.
Priklad 4
N-(3-trifludérmetylfenyl)-N’ ,N’-dimetylmoCovina

Postupuje sa spOsobom podla prikladu 2, avSak pouZije
sa 4,03 g, 0,25 mélov 3-triflubdrmetylanilinu, 3,35 g, 0,038
mélov N,N-dimetylmocoviny a 13,1 g, 0,28 mélov dimetylaminu,
&im sa ziska 4,35 g N-(3-trifluérmetylfenyl)-N’ /N’-dimetyl-
mo¢oviny, ¢o =zodpoveda 75 % teoretického mnoZstva, teplota

topenia je 160 az 161 °C a c¢istota 99,2 %.
Priklad 4a
N-(3-trifluérmetylfenyl)-N’,N’-dimetylmoCovina

Pouzije sa rovnaké mnozstvo 3-trifludérmetylanilinu a N,N-
dimetylmodoviny ako v priklade 4, av3ak ako riedidlo sa na-
miesto 1,2,4-trichlérbenzénu pouzije matersky luh z prikladu
4 a pouzije sa 11,4 g, 0,25 mélov dimetylaminu, Cim sa
spdsobom podla prikladu 2 ziska 4,8 g, N-(3-trifluérmetylfe-
nyl)-N’ ,N’-dimetylmodoviny, <o zodpovedad 83 % teoretického

mnozstva, teplota topenia je 160 az 161 °C a c¢istota 99,7 %.
Priklad 5
N-(3-chlér-4-metylfenyl)-N’ N’ -dimetylmoCovina

Pouzije sa 3,54 g, 0,025 mélov 3-chlér-4-metylanilinu,
3,35 g, 0,038 mélov N,N-dimetylmocoviny a 14,5 g, 0,31 mélov
dimetylaminu a postupuje sa spdsobom podla prikladu 2, &im
sa ziska 3,85 g N-(3-chlér-4-metylfenyl)-N’ ,N’-dimetylmoco-
viny, &o zodpoveda 72 % teoretického mnozZstva, teplota tope-

nia je 142 az 147 °C a cCistota 99,3 %.



Priklad 6
N-(3,4-dichlérfenyl)-N’ ,N’-dimetylmocovina

Pouzije sa 4;05 g, 0,025 mélov 3,4-dichléranilinu,
3,35 g, 0,038 mélov N,N-dimetylmocoviny a 11,0 g, 0,24 mdélov
dimetylaminu a postupuje sa spdsobom podla prikladu 2, ¢im
sa ziska 4,7 g N-(3,4-dichlérfenyl)-N’,N’-dimetylmocoviny,
¢o zodpoveda 81 % teoretického mnozstva, teplota topenia je
153 az 156 °C, c&istota 99,4 %.

Priklad 7
N-fenyl-N’' ,N’-dimetylmocovina

2,33 g, 0,025 mélov anilinu sa nechd reagovat s 3,35 g,
0,038 mé6lmi N,N-dimetylmocoviny za mieSania v 28 ml 1,2,4-
trichlérbenzénu. Reakéna zmes sa pomaly zohrieva na teplotu
205 °C, pricom od teploty 60 °C sa privadza dimetylamin. Po
5,5 hodinach sa privedie 11,8 g, 0,27 mélov dimetylaminu
a reakcia je skoncena.

Zmes sa ochladi na teplotu miestnosti, ¢im vznikne zra-
zenina. Zrazenina sa odfiltruje, premyje sa 1,2,4-trichlér-
benzénom, vysus$i sa a potom sa povari vo vode. Vodnad zmes sa
ochladi, vzniknutd zrazenina sa odfiltruje =za odsavania
a vysus$i. Tymto spOsobom sa ziska 3,3 g N-fenyl-N’ ,N’-dime-
tylmocoviny, ¢o zodpoveda 81 % teoretického mnozZstva, teplo-

ta topenia je 130 az 133 °C.
Priklad 8
N- (4-metoxyfenyl)-N’ ,N’-dimetylmoCovina
Pouzije sa 3,08 g, 0,025 mdélov 4-metoxyanilinu, 3,35 g,
0,038 m6lov N,N-dimetylmocoviny a 15,0 g, 0,34 mélov dime-

tylaminu a postupuje sa spdOsobom podla prikladu 7, <&im sa

ziska 3,1 g N-(4-metoxyfenyl)-N’ ,N’-dimetylmoCoviny, c¢o zod-
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poveda 64 % teoretického mnozstva, teplota topenia je 126 az
130 °C.

Priklad 9
N-(benzotiazol-2-yl)-N’ /N’-dimetylmocovina

Pouzije sa 3,76 g, 0,025 mélov 2-aminobenzotiazolu,
3,35 g, 0,038 mélov N,N-dimetylmoCoviny a 15,7 g, 0,36 mélov
dimetylaminu, ktory sa privadza celkom 4 hodiny, inak sa
postupuje spdsobom podla prikladu 7, ¢&im sa ziska 4,2
g N-(benzotiazol-2-yl)-N’,N’-dimetylmocoviny, ¢&o zodpoveda
76 % teoretického mnozstva, teplota +topenia je 214 az 216
°C.

Priklad 10
N—(64etoxybenzotiazol—2—y1)-N’,N’—dimetylmoéovina

Pouzije sa 4,86 g, 0,025 mélov 2-amino-6-etoxybenzotia-
zolu, 3,35 g, 0,038 mélov N,N-dimetylmocoviny a 13,3 g,
0,30 m6lov dimetylaminu a postupuje sa spdsobom podla prik-
ladu 7, ¢&im sa =ziska 3,7 g N-(6-etoxybenzotiazol-2-yl)-
N’ ,N’-dimetylmocoviny, €o zodpoveda 56 % teoretického mnoz-

stva, teplota topenia je 183 az 186 °C.
Priklad 11
N- (4-etoxyfenyl)-N’,N’-dimetylmocovina

3,43 g, 0,025 mélov 4-etoxyanilinu a 4,41 g, 0,038 mé-
lov N,N-dimetylmocoviny v 25 ml 1,2,4-trichlérbenzénu sa
zohrieva za mieSania na teplotu 205 °C. Od teploty 60 °C sa
v priebehu 5,5 hodin priddva k reakénému roztoku zmes 5,5 g,
0,075 mélov dietylaminu a 3 ml 1,2,4-trichlérbenzénu. Potom
sa rozpu§tadlo odpari, krys$talizujtci odparok sa povari vo

vode, zmes sa ochladi, prefiltruje a odfiltrovany podiel sa



vysu$i. Tymto spdsobom sa =ziska 4,2 g N-(4-etoxyfenyl)-
N’ ,N’-dimetylmocdoviny, ¢o zodpovedd 76 % teoretického mnoz-

stva, teplota topenia je 95 az 98 °C.
Priklad 12
N- (4-chlérfenyl)-N’-metylmocovina

3,19 g, 0,25 mélov 95% 4-chléranilinu sa nechd reagovat
s 2,82 g, 0,038 mélmi N-metylmocoviny v 28 ml 1,2,4-tri-
chlérbenzénu. Zmes sa zohrieva za miesania pomaly na 205 °C,
pri¢om od 60 °C sa do zmesi privddza metylamin. Po 5,5 hodi-
nach sa privedie 15,2 g, 0,35 mélov metylaminu a reakcia je
skonédena. Rozpustadlo sa odpari a ziskany surovy produkt sa
"&isti na stipci silikagélu (Merck 9385), ako eluéné &inidlo
sa pouzije zmes tetrahydrofurdnu a cyklohexanu v pomere 2:1.

Tymto spdésobom sa ziska 3,2 g N-(4-chlérfenyl)-N’-me-
tylmocoviny, co zodpdvedé 69 % teoretického mnoéstvé, teplo-
ta'topenia je 204 az 206 °C, po piekryétalizovani z0o zmesi
etanolu a vody v pomere 7:3 je teplota topenia 206 az 208
°C.

Priklad 13
N- (4-chlérfenyl)-N’-butyl-N’-metylmocovina

3,19 g, 0,025 mélov 4-chléranilinu sa zmiesSa so 4,95 g,
0,038 mélmi N-butyl-N-metylmocoviny v 25 ml 1,2,4-trichlér-
benzénu a zmeslsa za mieSania pomaly zohrieva na 205 °C. 0Od
teplbty 100 °C sa v priebehu 4 hodin prid4d do reakénej zmesi
roztok 6,6 g, 0,075 mélov N-butyl-N-metylaminu v 3 ml 1,2,4-
trichlérbenzénu. Reakénd zmes sa udrzuje 4 hodiny na uvede-
nej teplote, potom sa ochladi na 20 °C, c¢im vznikne zZrazeni- -
na. Tato =zrazenina sa odfiltruje, premyje sa 1,2,4-
trichlérbenzénom a petroléterom a potom sa su$i vo vakuu pri
teplote 80 °C. Ziskany surovy produkt sa povari v 60 ml vo-

dy, ochladi sa na 20 °C, zrazenina sa odfiltruje za odsava-
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nia, premyje sa vodou a su$i sa vo vékuu pri teplote 70 °C.
Tymto spdsobom sa ziska 2,9 g N-(4-chlérfenyl)-N’-butyl-
N’ -metylmodoviny, ¢&o =zodpovedd vytazku 48 % teoretického

mnozstva, teplota topenia je 115 az 117 °C.
N-butyl-N-metylmoCovina

18 g, 0,3 m6lov mocoviny sa uvedie do suspenzie v 50 ml
xylénu. Suspenzia sa zohreje na 130 az 135 °C a za mieSania
sa prida roztok 26,15 g, 0,3 mély N-butyl-N-metylaminu v 25
ml xylénu. Potom sa zmes odpari na polovicu svojho objemu
a ochladi sa, ¢&im sa vytvori =zrazenina. Tato zrazenina sa
odfiltruje, premyje sa malym mnozstvom xylénu a vysuSi sa vo
vakuu pri teplote 70 °C.

Tymto spdsobom sa ziska 27,3 g N-butyl-N-metylmocCoviny,
o zodpoveda vytazku 70 % teoretického mnozstva, teplota to-

penia je 84 az 88 °C.
Priklad 14
N-(4-(4-chlérfenoxy)fenyl)-N’ N’ -dimetylmocCovina

5,49 g, 0,025 mélov 4-amino-4’-chlérdifenyléteru sa
uvedie do reakcie s 3,35 g, 0,038 mélmi N,N-dimetylmocoviny
za mieSania v 28 ml 1,2,4-trichlérbenzénu. ReakCna zmes sa
zohreje na 205 °C, pric¢om od teploty 60 °C sa do reakcnej
zmesi privadza dimetylamin. Po 5,5 hodinach sa privedie
15,1 g, 0,33 mélov dimetylaminu a reakcia je skoncCena.

Potom sa reakénd zmes ochladi na teplotu miestnosti,
¢im vznikne zrazenina. TAto zrazenina sa odfiltruje, premyje
1,2,4-trichlérbenzénom, vysus$i sa a povari vo vode. Vodna
zmes sa ochladi, vzniknutd =zrazenina sa odfiltruje za odsa-
vania a potom sa vysuSi. Tymto spbdsobom sa ziska 5,75
g N-(4-(4-chldérfenoxy)fenyl)-N’ ,N’-dimetylmocoviny, co zod-
poveda vytazku 79 % teoretického mnoZistva, teplota topenia
je 150 az 152 °C.
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PATENTOVE NAROKY

1. Spésob vyroby cistej, nesymetricky disubstituovanej

v o v p
moCoviny vseobecného vzorca I

0 R!
" /
R -NH -C-N (1)
\ o2
kde
R znamena fenylovy zvySok, pripadne substituovany jednym

alebo vac¢sim poc¢tom substituentov =zo skupiny atédm ha-
logénu, C1_6~alky1, Cq_5-alkoxyl, Cg-aryloxyl alebo
trifludérmetyl, dalej mO6ze R znamenat oxazolyl, izoxa-
zolyl, tiazolyl, izotiazolyl, benzoxazolyl alebo ben-
zotiazolyl, pripadne substituovany aspon jednym sub-
stituentomv zo skupiny atém halogénu, Ci_.6-2lkyl,
C,_g-alkoxyl alebo trifludrmetyl a

Rl a RZ znamenaju nezavisle na sebe atém vodika alebo
Ci_10- alkylovy zvysok, s tou vynimkou, Ze neznamenaju
suCasne atém vodika alebo spolu tvoria butylénovu ale-
bo pentylénovu skupinu,

vyznac¢cujiuci sa tym, zZe sa necha reagovat N-

alkyl- alebo N,N-dialkylmocovina vSeobecného vzorca II

0 Rl
1" /
H,N - C - N (11)

\Rz

kde
Rl a R? maju vysSsSie uvedeny vyznam,

s aminom vseobecného vzorca 111
R - NH, (III)

kde R mad vyssSie uvedeny vyznam,

za pritomnosti prebytku aminu vSeobecného vzorca IV



HN (1V)

kde

Rl a R2 majui rovnaky vyznam ako tie isté symboly vo vycho-
diskovej latke vSeobecného vzorca II,

pripadne vo vhodnom riedidle a reak¢ény produkt vSeobecného

vzorca I sa potom izoluje.

2. Spo6sob vyroby cdistej, nesymetricky disubstituovanej
moCoviny podla naroku 1, vy znac¢cujuiuci sa ty m,

Ze sa reakcia vykonava v riedidle.

3. Spbésob vyroby cistej, nesymetricky disubstituovanej
mo¢oviny podla naroku 2, vy znacujuci sa tym,

Zze sa reakcia vykonava v trichlérbenzéne.

4. SpOsob vyroby cistej, nesymetricky disubstituovanej
moc¢oviny podla narokov 1 az 3, vy znadcdujuci s a
t ym, 2e sa ako riedidlo pouzije matersky 1luh po izolacii

reakéného produktu vsSeobecného vzorca I.

5. Sp6sob vyroby c¢istej, nesymetricky disubstituovanej
mocoviny podla narokov 1 az 4, vy znacujuci s a
t y m, Ze sa pouzije N-alkyl- alebo N,N-dialkylmocCovina vSe-
obecného vzorca 1II a amin vsSeobecného vzorca IV, v ktorom
Rl a RZ? znamenaju nezavisle na sebe Cy_j-alkylové = zvysky,
pricom Rl a R? majui vo vSeobecnom vzorci II a vo vSeobecnom

vzorci IV ten isty vyznam.

6. Sp6sob vyroby cistej, nesymetricky disubstituovanej
moCoviny podla ndroku 5, vy znacujuaci sa tym,
72e sa ako N-alkyl- alebo N,N-dialkylmocovina pouzije dime-
tylmoc¢ovina a ako amin vSeobecného vzorca IV sa pouzije di-

metylamin.
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7. Spbésob vyroby cistej, nesymetricky disubstituovanej
mocoviny podla narokov 1 az 6, vy znadcdcujuci s a
t y m, 2e sa pouzije amin vSeobecného vzorca III, v ktorom
R znamena nesubstituovany, pripadne raz alebo viacnidsobne
substituovany fenylovy zvySok, asponn jednym atémom halogénu,

C1_10—a1kylovym zvyskom alebo Cl_iOFalkoxyskupinou.

8. Spbésob vyroby <cistej, nesymetricky disubstituovanej
moc¢oviny podla narokov 1l az 7, vy znadcujuci s a
t ¥y m, Ze sa na jeden mo6l N-alkyl- alebo N,N-dialkyl mocovi-
ny vsSeobecného vzorca II pouzije 2 az 15 mbélov aminu vse-

obecného vzorca IV,

9. SpOsob vyroby <cistej, nesymetricky disubstituovanej
mocoviny podla narokov 1 az 8, vy znadujuci s a
t y m, Ze sa na jeden mél N-alkyl- alebo N,N-dialkyl- moco-
viny vsSeobecného vzorca II pouzije 0,5 az 0,7 mélov aminov

vS§eobecného vzorca III,
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