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Vynédlez se tykd zplsobu pfipravy N-aryl-
halogenpyrrolidond.

Je zndmo, %e nékteré N-arylhalogenpyrro-
lidony jsou pouZitelné jako herbicidy obecné
aplikace. Tyto slcufeniny a jejich pouZiti
jsou uvelejnény napriklad v USA patentu
€. 4110 105.

Jeden zpl@isob jejich pfipravy je uveden v
USA patentu €. 4110 105 a dale USA paten-
tu €. 4 210589. Podle této literatury se-slou-
- Beniny plipravi intramolekuldrni cyklizaci
N-2-alkenylamidu obsahujicitho «-halogen za
piitomnosti katalytického mnoZstvi Zeleza.

V USA patentu &. 4132 713 uvddi Michael
D. Broadhurst zlepSenou metodu w§roby
t8chto sloudenin za pouZiti katalyzdtoru ji-
ného neZ Zelezo. Katalyzator podle USA pa-
tentu &. 4 132 713 obsahuje zejména alespoil
jeden pfechodny kov. vanad, molybden, ru-
thenium, st¥ibro a méd.

Slouteniny obsahujici kov mohou byt pfi-
tomny v ¢etnych formach zahrnujicich kom-
plexy s obvyklymi komplexnimi €inidly jako
trifenylfosfinem, oxidem uhelnatym a ter-
cidrnimi aminy.

Prikladem tercidarniho aminu pouZitelného
v tomto zpdsobu je pyridin, 2,2°-dipyridyl,
2,2'-dipyridylamin a tetramethylendiamin.
Poslednd jmenovand sloufenina je v3ak sku-
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ten8 bifunkénim primérnim aminem maji-
cim vzorec HzN(CHz)4NHz.

Jako sloudenina obsahujici mé&d je v tomto
patentu uwveden chlorid médny a oxid mé&d-
naty.

Za pouZiti katalyzatoru cbsahujiciho méd
s tercidrnim aminem jako komplexnim &i-
nidlem se miZe zpisob provadsét pii teploté
v rozmezi 60 aZ 200 °C, s vyhodou 80 aZ 150
stupiiti C. Tabulka I1I USA patentu &. 4132 713
uvadi vysledky pfipravy 3-chlor-4-chlorme-
thyl-1-(m-trifluormethyl }-2-pyrrolidonu
vzorce

- CHy—CH~C, C1
N\
¢ — CHCL

| 0
“fs

Za pouZiti oxidu médnatého a chloridu méd-
ného v komplexu s rGznymi tercidrnimi a-
miny. Zplisob se provadi po dobu 2,5 aZ 11
hodin aZ v 65 % teoretickém vyt&iku. P¥i-
prava produktu je popsana v prikladu 14
tohoto patentu. DalSi pfiklady ukazuji p¥i-
pravu podobnych sloutenin touto technikou.
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Nyni bylo.zjiSténo, Ze zlepSeni s ohledem
na zplsob obecné popsany v USA patentu
€. 4132713 se mliZe dosdhnout provadénim
reakce za piitomnosti katalyzatoru obsahu-
jictho sloudeninu meédi spoletné& s aminem
zvolenym ze skupiny:

a) primérnich amint vzorce RNHz, ve kte-
rém R je pF¥imd nebo rozvétvend alkylova
skupina s 1 aZ% 20 atomy uhliku, pfipadné
substituovand hydroxyskupinou, nebo

b] sekunddrnich aminfi vzorce RiNHR2,
ve kterém Ri a Rz je nezdvisle pfimd nebo
rozvétvend alkylovd skupina s 1 aZ 20 ato-
my uhliku, pFfipadné substituovand hydroxy-
skupinou, vyjma rozvétvené alkylové skupi-
ny majici rozvétveni na e-atomu uhliku.

Zplsob pFipravy N-arylhalogenpyrrolido-
nd obecného wzorce I

0
Y—-C—C Ry

R
Z~CH=CH—CH, Ry
Ry (1

kde

X je vodik, chlor, brcm a fluor,

Y je vodik, chlor, brom a fluor,

Z je chlor a brom,

R1 je vodik, alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliku

Rz je wodik, alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliku,
acetyl, chlor, brom, fluor, jod, trifluorme-
thyl, nitroskupina, kyanoskupina, alkcxy-
skupina s 1 aZ 4 atomy uhliku, alkylthiosku-
pina s 1 aZ 4 atomy uhliku, alkylsulfinyl s
1 a7 4 atomy whliku, alkylsulfonyl s 1 aZ 4
atomy uhliky, trifluormethylthioskupina, tri-
fluormethylsulfinyl, trifluormethylsulfonyl,
pentafluorpropionamidoskupina a 3-methyl-
ureidoskupina, a
~ Rs je vodik, alkyl s 1 aZ 4 atomy uhlﬂku
chlor a trlfluormethyl vnit¥ni cyklizaci pii-
sluSného N-2-alkenyl-¢-halogenamidu za pii-
tomnosti -katalyzdtoru obsahujiciho méd,
se vyznaCuje 'tim, Ze se vniténi cyklizace
provadi pri teploté v rozmezi 50 aZ 150 °C za
prfitomnosti aminu zvoleného ze skupiny
primédrnich amindi vzorce RNHz, ve kterém
R je p¥imé nebo rozvétvend alkylovd skupi-
na s 1 az 20 atomy uhliku, pFipadné& substi-
tuovand hydroxyskupinou a sekunddrnich
aminl vzorce RiNHRgz, ve kterém Ri1 a Rz jsou
nezdavisle primé nebo rozvétvené alkylové
skupiny s 1 aZz 20 atomy uhliku, pFip. sub-
stituované hydroxyskupinou, vyjma rozvét-
vené alkylové skupiny majici rozvétveni na
a-atomu uhliku.

Vyhodné slouCeniny vzorce 1 jsou takové,
ve kterych R3 je trifluormethyl a R2 je wo-
dik a fluor. Vyhodnym produktem je 3-chlor-
-4-chlormethyl-1-{ m-trifluormethylfenyl)-2-
-pyrrolidon (X = chlor, Y = vodik, Z =

4

= chlor, R1 = vodik, Rz = vodik, R3 = 3-tri-
fluormethyl]

N-2-alkenyl-¢-halogenamid, ktery se po-
uZije jako vych0z1 latka ve zplisobu podle
vynédlezu, se miZe piipravit jakoukoliv b&Z-
nou technikou zndmou z literatury. N&které

“zplsoby uvadi USA patent &. 4 132 713.

Cyklizace N-2-alkenyl-¢-halogenamidu se
provadi za pfitomnosti katalyzdtoru obsahu-
jiciho slouCeninu médi. jako slouenina se
s vyhodou pouZije chlorid médny, chlorid
médnaty nebo oxid médnaty; nejvyhodnéjsi
je chlorid m&dny.

Katalyzdtor mtZe byt pfitomny bud jako
nerozpusténd latka v reakéni smési nebo
jako rozpusténé latka v roztoku s vychozim
amidem nebo rozpoustédiem p¥i jeho pouZi-
ti. S wyhodou je katalyzator rozpuStény.

‘Reakce probihd bez michéni, i kdyZ je ka-
talyzdtor nerozpu$tény nebo v roztoku. A-
v3ak pri pouZiti michdni je priibéh reakce
znaéné lepSi. Promichédni se muZe dosé-
hnout b&Znym zplsobem, napfiklad pomoci
michadla, profukovanim inertnim plynem,
pouZitim nardZky v reakCni nadob& nebo
provddénim reakce ze zpétného toku.

MnoZstvi katalyzdatoru obsahujiciho méd,
coZ je katalytické mmnoZstvi, slouZi ke zvy-
Seni reakéni rychlosti. V&t§i mnoZstvi zajisti
vEt8i zvySeni. MnoZstvi pouZité pii jakékoliv
jednotlivé aplikaci se stanavi z vetSi féasti
podle individudlni potFeby vyrobniho zafi-
zeni. Nehledé& na néklady, poZadovanou re-
ak&ni dobu a kapacitu meni mnoZstvi kata-
lyzatoru podstatnym znakem vyndlezu a mi-
Ze se ménit v Sirokém rozmezi. Nejobvyklej-
31 mnoZstvi katalyzatoru je v rozmezi 0,1 aZ
20,0 mol %, zaloZeno ma pcddtetnim mno¥-
stv1 N-2- alkenylamldu

Vyhodné mnoZstvi katalyzatoru ]e pro
chlorid mé&dny nebo médnaty v rozmezi 1
a7 10 mol %, pro oxid mé&dnaty v rozmezi
1 a% 5 mol %.

Aminy pouZitelné ve zlepSeném zpiisobu
podle vynélezu zahrnuji urfité primarni a
sekunddrni alifatické aminy.

Primdrnil aminy jsou typu RNHg, ve kte-
rém R je pfimd nebo rozvétvend alkylova
skupina s 1 a%Z 20 atomy uhliku, pFipadné
substituovand hydroxylem. Tyto aminy za-
hronuji napfiklad ethylamin, propylaminy,
rizné butylaminy a aminy obsahujici vysi
alkylové skupiny. P¥ikladem alkylaminu sub-
stituovaného hydroxyskupinou je 6-hydroxy-
hexylamin.

Sekundédrni aminy jsou typu RiNHR2, ve
kterém Rt a Rz je alkylova skupina s 1 aZ
20 atomy uhliku, s vyhodou 1 aZ 12 atomy
uhliku. Tyto alkylové skupiny mohou byt
pFimé nebo rozvétvené, piipadnd substituo-
vané ~ hydroxyskupinou, s podminkou, Ze
kdyZz jsou skupiny rozv&tvené, nachdzi se
rozvétveni jinde neZ na e-atomu uhliku.

Sekunddrni aminy obsahujici «rozvétvené
alkylové skupiny, jako isopropyl, sek.butyl
a podobné, nezajiStuji piiznivé vysledky to-
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hoto zplsobu. Alkylové skupiny mohou byt
stejné nebo odli¥né; s vihodou jsou steijné.

Vyhodnd skupina sekunddrnich aminf za-
hrnuje takové, ve kterych Ri a Rz jsou stej-
né primé alkylové skupiny s 1 aZ 12 atomy
uhliku. Vyhodné jsou dif{n-butyl) a difn-
-propyl)aminy.

PFi reakci se muZe piipadn& pouZit riz-
nych rozpoustédel. Tato rozpoustédla zahr-
nuji alifatické slouceniny, jako heptan nebo
oktan, alkoholy, jako terc.butylalkohol a a-
romatické sloudeniny, jako toluen nebo xy-
len.

Vyhodnym rozpoustédlem je toluen a terc.-
butylalkohol. Pifpadn& se mohou pouZit dal-
§{ inertni rozpous$tédla uvedend v USA pa-
tentu &. 4 132 713.

MnoZstvi pouZitého aminu se miiZe ménit
podle néakladii a Zddaného Gfinku. Obecné
se aminu pouZije v mnoZstvi 5 aZ 60 % mol,
zaloZeno ma wychozim N-2-alkenyl-o-halo-
genamidu a s vyhodou 10 aZ 40 % mol.

Teplota, p¥i které se provadi zplsob podle
vynélezu, je obecn& v rozmezi 50 aZ 150 °C.
Vyhodné reakéni rozmezi se méni v zavis-
losti na katalyzdtoru obsahujicim méd, ami-
nu, piipadném rozpoustédle a koncentraci
e-halogenamidu v substrdtu. Obecné se pro-
vadi reakce za pouZiti chloridu médného a
aminu s niZ8§{ molekulovou hmotnost{ obsa-
hujiciho aZ 8 atom@ uhliku v alkylové sku-
pin& nejvyhodné&ji p¥i teploté v rozmezi 60
az 90 °C.

KdyZ se reakce provadi v kapalné fazi,
neni pracovni tlak dfileZitym parametrem a
miZe se ménit v zavislosti na zarizeni, hos-
podéarnosti a materidlu konstrukce. Je nej-
vyhodnéj$i provaddt reakci pri atmosferic-
kém tlaku nebo témé&F pi¥i atmosferickém
tlaku.

KdyZ se reakce provadi za pfitomnosti
rozpoustédla, pod zpé&tnym chladifem nebo
pFi nebo témé&F p¥i atmosferickém tlaku, mé-
Ze se pracovat normdlné pFi teploté zpétné-
ho toku rozpou$tédla nebo milZe byt niZsi.
Bylo zjisténo, Ze pro rozpouStédlo, jako to-
luen nebo terc.butylalkohol, je vyhodna tep-
lota 85 °C.

Koncentrace a-halogenamidu v rozpous-
tédle se mtZe ménit. AvSak kdyZ se zvysi
koncentrace z 20 % hmot. na 60 % hmot.,
sniZi se obecné selektivita a vytéZek reakce,
vyrobi se méné Zddany produkt a v&tS§i mnoz-
stvi ,,dehtu”. To je zejména nédsledkem vy3si
molekulové hmotnosti aminu a kysliéniku
médnatého jako katalyzdtoru.

K ziskani dobrych vysledkd musi wSak byt
koncentrace amidu v rozpoustédle maximél-
ng 65 % hmot., nejvyhodn&ji 40 % hmot.
Poradi pifiddvanych latek neni diileZitym pa-
rametrem. Je v8ak vyhodné pifedem smichat
katalyzator obsahujici m&d a amin a potom
pfidat e-halogenamid, protoZe tento miZe
mit za masledek malé zlep$eni vytézku.

Vyhodné parametry pro provddéni tohoto
zptsobu jsou ndsledujfci: &

T

katalyzdtor obsahujici

méd: 3 a7 8 mol %
amin: 20 aZ 40 mol %
rozpoustédlo: toluen
teplota: 75 aZ 95 °C
koncentrace amidu

v rozpoustsdle: 15 aZ 30 %

Pyrrolidon vyrobeny pfi reakci se milZe
izolovat z reakéni smési b&8Znym zplsobem,
jako extrakci rozpouSt&dlem, krystalizaci,
sublimaci nebo destilaci.

Ve srovnani s komplexem mé&d/terc.amin
popsanym v USA patentu &. 4132 713 vede
pouZiti katalyzdtoru obsahujiciho méd s pri-
méarnim nebo sekunddrnim alifatickym ami-
nem typu popsaného vyse k wyd8§imu vytdzku
vyrobeného produktu a p¥islunému sniZeni
netdkavych vedlej$ich produktd (,,dehtd)
a obecné& ke sniZeni potfebné reakéni doby.

Nésledujici pFiklady objasiiuji zphsob po-
dle vynédlezu, zejména p¥ipravu 3-chlor-4-
-chlormethyl-1-(m-trifluormethylfenyl)-2-
-pyrrolidonu.

Priklad 1

V batice se smichd 200 g (0,567 molu) N-
-alkyl-3-trifluormethyl-2,2-dichloracetanili-
du, 2,79 g (0,028 molu) chloridu médného,
285 ml (0,169 molu) di-(n-butyl)}aminu a
891 ml toluenu. Smés se zahiiva na teplotu
85 aZ 90 °C a micha se 2 hodiny a 25 minut.
Na konci této doby se vzorek reakéni smési
analyzuje plynovou chromatografii a ukazu-
je 95,0 % Zadaného produktu.

Reakéni smé&s se promyje 3X 125 ml
3,0 M Kkyseliny chlorovodikové. Potom se
smés fazové oddsli a destiluje se za pouZiti -
aspirdtoru 1 hodinu pfi 40 °C a 1 hodinu ve
vysokém vakuu pfi 55 °C a ziskd se surovy
vyt&Zek 192,82 g. Plynovou chromatografii
se zjisti &istota 86,8 %, coZ odpovidd kori-
govanému vyt&zku 94,5 % Zadaného produk-
tu. Destilaci vzorku se zjisti, Ze produkt ob-
sahuje 5,8 % hmot. netskavého zbytku.
Struktura Zadaného produkitu byla potvrze-
na hmotovou spektroskopii.

Srovnévaci pfiklad 1

Tento p¥iklad ilustruje provadéni zplisobu
za.-pouZiti katalyzdtoru oxid m&dnat§/pyri-
din jak uvedeno v USA patentu €. 4132 713.

V baiice se smichd 200 g (0,586 molu) N-
-allyl-2'-trifluormethyl-2,2-dichloracetanili-
du, 8,25 g (0,098 molu) oxidu mé&dnatého,
18,7 ml (0,023 molu} pyridinu a 135 ml to-
luenu. Smés se zahf¥ivd p¥i 115 °C pod zpét-
nym chladitem a miché se celkem 1 hodinu
20 minut.

Smés se filtruje, potom se promyje 3X
100 ml 3,0 N kyseliny chlorovodikové. Potom
se smés fazové oddsli a destiluje se nejprve
za pouZiti aspirdtoru, potom ve vysokém va-
kuu 1 hodinu pFi 55 °C a ziskd se surovy§




1241080

7

vytéZzek 186,80 g. Plynovou chromatografii
se zjisti 80,0%¢istota produktu, coZ odpovi-
da korigovanému vytézku 81,7 % Zddaného
produktu. Produkt obsahuje 14,8 % hmot.
dehtu, jak stancveno destilaci. Struktura Za-
daného produktu byla potvrzena hmotovou
spektroskopii.

Priklad 2

'V batice se smichd 0,157 g (0,00158 molu)
chloridu médného, 1,6 ml (0,0091 molu) di-
-(n-butyl)aminu, a 40 ml toluenu. Smés se
michd, aby se rozpustil chlorid médny. Po-
tom se pFida 11,22 g (0,0334 molu) acetani-
lidu pouZitého v piikladu 1, spole¢né s dal-
§imi 10 ml toluenu.

Vyslednd smés se zahiivd ma 85 aZ 95 °C
a miché se 1,5 hodiny. Na konci této doby se
smés ochladi, promyje 3 M kyselinou chloro-
vodikcovou a destiluje se ve vakuu a ziska
se 11,81 g oranZového oleje, ktery se analy-
zuje hmotovou spektroskopii a zjisti se, Ze
je to Z&dany pyrrolidonovy produkt. Plyno-
vd chromatografie ukédzala 85,4% &istotu
preduktu, coZ odpovidd korigovanému vy-
t&7ku 96,7 %. Destilaci asti produktu se

zjistilo, Ze obsahuje 3,1 procent hmot. ,,déh-
tu,

Piiklady 3 a% 12

Nasledujici p¥iklady uvadéji pripravu po-
dle vyndlezu s dalSimi primarnimi a sekun-
dérnimi alkylaminy. Tyto pftiklady se pro-
vadéji nasledujicim zptsobem.

Stejny acetanilid jako v pfikladu 1 a 2 se
smichd s p&ti % mol chloridu m&dného a
28 % mol udaného aminu za pouZiti tercidr-

-ntho butylalkoholu nebo’ toluenu jako roz-

poustédla. Reakce se provddi pfibliZné& pii
85 °C nebo 115 °C po stanovenou dobu. Kon-
centrace acetamidu v rozpoustédle je 20 aZ
21 % hmot., s vyjimkou, kdy je stanoveno
jinak.

Reakéni smés se promyje ziedénou vod-
nou kyselinou chlorovodikovou, rozpous-
tédlo se odstrani a. produkt se destiluje. V
reakénim produktu se stanovi hmotnostni
procenta Zadanéhc pyrolidonu a netékavych
vedlej§ich produktd (,,dehet").

Vysledky t&chto pokusft jsou uvedeny v
nasledujici tab. 1.

Tabhulka 1
. Priklad  Amin ‘Doba, min. Pyrrolidon Dehet,
dislo vytdiek % + % hmot.
3 HO(CHz2)sNHz 60 86,7 5,4
4 i-C4HgNHz 120 84,5 44
5 sek.-C4HoNHz 120 88,2 4,4
6 (n-CsH7)eNH*+ 120 90,3 5,7
7 {n-C3H7)2NH 85 88,6 5,2
8 (n-C4Hg )2NH*+ 170 91,3 6,2.
9 (n-CiHg )2NH 80 90,6 : 7.6
10 [(n-Ci2Hgz)2NH 100 88,7 7,8
11 (n-CigHagz)eNH**++ 30 82,1 20,6
12 (n-Cig)eNH 75 89,3 24,2
- 13 (C2Hs)2NH 60 84,8 4,2
14 (i-C4Hs)2NH ‘ 150 93,3 3,6

+) Korigovano vzhledem k pripadné ne-
zreagované vychozi latce
++) Toluen pouZity jako rozpoustédlo
+++) Toluen pouZity jako rozpoustddlo, tep-
lota = 115 °C, koncentrace acetanilidu
v rozpoudtddle 61 % hmot.

Srovndvaci priklad 2

Zplisob se provadi jak popséno pro piikla-
dy 3 aZ 12 s tercidrnim butylalkcholem a
chloridem mé&dnym p¥i 85 °C, ale za pouZiti
pyridinu misto primArniho nebo sekundér-
niho aminu. Vysledky jsou masledujici:

VytéZek pyrrolidonu (korigo-
védno vzhledem k nezreago-

vané vychozi latce) 89,0 % hmot.

Dehet (korigovédno vzhledem
k nezreagované vychozi
latce) 8,5 % hmot.

Reakéni doba 320 min

Za pouZiti pyridinu, tercidrniho aminu po-
psaného v USA patentu €. 4132 713, pfi stej-
ném mnoZstvi chloridu médného jako v pri-
kladech 3 aZ 14, je zapotfebi k dosaZeni
srovnatelnych wytézkii piiblizné 2 a pllkrat
deldi doby neZ s primdrnimi a sekunddrnimi
aminy.

Prfiklady 15 aZ 18 »
Tyto pfiklady demonstruji provedeni zpi-
sobu za pouZiti chloridu mé&dnatého v kom-

s

binaci s aminy niZ8i a vy381 molekulové
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hmotnosti. Zpdsob se provadi jak uvedeno
vyse; pokusy se provadéjl za pouZiti terciér-
niho butylalkcholu jako rozpou$tédla pi#i 85
stupnich C, p¥i koncentraci acetanilidu 21 %
hmot., za pouZiti toluenu jako rozpoustédla

i6

se provadéji pri 115 °C, pri koncentraci a-
cetanilidu 61 % hmot. ,

Vysledky jsou uvedeny v. nasledujici ta-
bulce 2. '

Tabulka 2 .

P¥iklad  Amin RozpouStédlo Doba Pyrrelidon Dehet,

gislo min. vytdzek % % hmot.
15 (n-C4Hg)2NH t-butanol 135 92,1 5,9
16 (n-CyzHaz2 }2NH t-butanol 110 84,4 15,7
17 (n-CqHg }2NH toluen 60 85,5 12,1
18 (n-CizHz2)2NH toluen 60 74,4 21,0

+) Korigovdno vzhledem k piipadné nezreagované vychozi latce.

PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob pripravy N-arylhalogenpyrroli-
donfi obecného vzorce I

X 0
Y- C—C 2
Z-CH-CH—CH, Ry
k, (n)

kde

X je vodik, chlor, brom a fluor,

Y je vodik, chlor, brom a fluor,

Z je chlor a brom,

R1 je vodik, alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliky,

Rz je vodik, alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliku,
acetyl, chlor, brom, fluor, jod, trifluorme-
thyl, nitroskupina, kyanoskupina, alkoxysku-
pina s 1 aZ 4 atomy uhliku, alkylthioskupi-
na s 1 az 4 atomy uhliku, alkylsulfinyl s 1
az 4 atemy uhliku, alkylsulfonyl s 1 az 4
atomy uhliku, trifluormethylthioskupina, tri-
fluormethylsulfinyl, trifluormethylsulionyl,

pentafluorpropionamidoskupina a 3-methyl-
-ureidoskupina, a

R3 je vodik, alkyl s 1 aZ 4 atomy uhliku,
chlor a trifluormethyl, vnitfni cyklizaci p¥i-
slu§ného N-2-alkenyl-¢-halogenamidu za pii-
tomnosti katalyzatoru obsahujiciho méd, vy-
znadeny tim, Ze se vnitfni cyklizace provadi
pii teploté v rozmezi 50 aZ 150 °C za pritom-
nosti aminu zvoleného ze skupiny primér-
nich amin@ wvzorce RNHg we kterém R je
p¥ima nebo rozvétvena alkylova skupina s
1 aZ 20 atomy uhliku, pFipadné&, substituo-
vand hydroxyskupinou, a sekundédrnich a-
minl vzorce RINHR2, ve kterém Ri @ Rz jsou
nezdviste primé nebo rozvétvené alkylové
skupiny s 1 aZ 20 atomy uhliku, pripadné&
substituované hydroxyskupinou, vyjma roz-
vétvené alkylové skupiny majici rozvétveni
na e-atomu uhliku.

2. Zptsob podle bodu 1 nebo 2, vyznaleny
tim, Ze se reakce provadi pfi teploté v roz-
mezi 70 aZ 90 °C.

3. Zplsob podle hodl 1 aZ 2, vyznaleny
tim, Ze jako amin se pouZije di(n-butyl)amin.

4. Zplsob pedle boddl 1 aZ 3, vyznaCeny
tim, Ze jako amin se pouZije di(n-propyl)
amin. o

5. Zpisob podle bedd 1 aZ 4, vyznaleny
tim, Ze reak€ni doba potfebnd k dosaZeni
plné reakce je v rozmezi 30 aZ 180 minut.
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