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1

Vynalez popisuje zplsob vyroby novych
derivatd nikotinamidu, vykazujicich herbi-
cidni Gdinnost, zejména zpisob vyroby siou-
¢enin obecného vzorce [

X
R? L-n
e
N0
L,
RS

ve kterém

X znamend atom kysliku nebo siry,

Rl predstavuje atom vodiku, methylovou
skupinu, ethylovou skupinu nebo allylovou
skupinu,

R2 znamend atom vodiku, fluoru & chlo-
ru, kyanoskupinu, methylovou nebo ethylo-
vou skupinu, popiipads substituovanou jed-
nim nebo neékolika atomy fluoru,
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R3 p¥edstavuje atom filuoru, chloru &i bro-
mu, kyanoskupinu, trifluormethylovou sku-
pinu, methoxyskupinu, ethoxyskupinu, tri-
fluormethoxyskupinu nebo aikansulfonylo-
vou skupinu, kde alkanovy zbytek je pFfimy
nebo rozvé&tveny a obsahuje 1 aZ 4 atomy
uhlikuy,
jeden ze symbolll R* a R5 znamend atom vo-
diku a druhy z t&chto symbolll pFedstavuje
atom vodiku, fluoru nebo chlory,

RE pfedstavuje atom vodiku, fluoru &i chlo-
ru, kyanoskupinu nebo ethinylovou skupi-
nu,

R7 znamend atom fluoru nebo chilory,

R8 predstavuje atom vodiku, fluoru, chlo-
ru & bromu, methylovou skupinu nebo ethy-
lovou skupinu a

m je &islo o hodnot& 0, 1 nebo 2, pFidemZ
mé-li m hodnotu 2, pak atomy pfedstavova-
né symbolem R7 mohou byt stejné nebo roz-
dilné,

s tim, Ze znamenaji-li R? a R® vZdy atom vo-
diku, pak m mé hodnotu 0.

Pokud m mé hodnotu 2, pak atomy ve vy-
znamu symbolu R7 mohou byt stejné nebo
rozdilné.

S vyhodou pfedstavuje R! atom vodiku
nebo methylovou, ethylovou, ¢ allylovou
skupinu, R? znamend atom vodiku, fluoru &i
chloru nebo kyanoskupinu, methylovou &i
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trifluormethylovou skupinu, R3 pFedstavuje
methoxyskupinu nebo zejména atom fluory,
chloru ¢i bromu nebo kyanoskupinu, trifiuor-
methylovou skupinu, methansulfionylovou
skupinu nebo ethansulfonylovou skupinu, je-
den ze symbolli R4 a R5 znamend atom vo-
diku a druhy pFedstavuje atom fluoru nebo
chloru, nebo zejména atom vodiku, R7 zna-
mend atom chloru nebo zejména atom fluo-
ru, R® pfedstavuje atom vodiku nebo me-
thylovou skupinu a X, R a m maji shora
uvedeny vyznam.

Zv1as8t vyhodnymi slouéeninami podle vy-
nélezu jsou ty latky, v nichZ X znamena si-
ru nebo zejména kyslik, R! pFfedstavuje atom
vodiku nebo methylovou skupinu, R? zname-
nd atom vodiku nebo fluoru, R3 pfedstavu-
je trifluormethylovou skupinu, kazZdy ze
symbolit R4 a RS znamend atom vodiku, RS
pfedstavuje atom vodiku nebo fluoru, neho
kyanoskupinu, R’ znamenad atom fluoru, R8
pfedstavuje atom vodiku nebo methylovou
skupinu a m méa hodnotu 0 nebo 1 s tim, Ze

(i) znamena-li R? atom vodiku, pak RS pfed-
stavuje atom vodiku nebo kyanoskupinu a
m mé hodnotu 0, a

(ii) znamena-li R? atom fluoru, pak

{a) R pFedstavuje atom vodiku a m ma
hodnotu 0 nebo m m4 hodnotu 1 a R7 pfed-
stavuje atom fluoru v poloze 2 (nebo 6) fe-
nylového kruhu, nebo

(b) R6 pFedstavuje atom fluoru a m mé
hodnotu 0, nebo m m4 hodnotu 1 a R7 pled-
stavuje atom fluoru v poloze 6 fenylového
kruhu.

Ty zvla8t vyhodné sloudeniny, v nichZ Rl
znamend atom vodiku, vykazuji vysokou a
dlouhodobou herbicidni tGfinnost jak proti
dvojd&loznym, tak jednodéloZnym plevellim.

Ty zvla§t vyhodné slouteniny, v nichZ R!
znamend methylovou skupinu, vykazuiji ob-
dobnou vysi Gfinku proti dvojdéloZnym ple-
velim, jako zvlast vyhodné sloudeniny, v
nichZ R! znamend atom vodiku, a pon&kud
niZ81 herbicidni d€innost proti jednodé&loZ-
nym plevelim a jsou zvldst uZitedné pro po-
tirdni dvojd&loZnych pleveld v obilovinach,
napriklad v pSenici. Herbicidni ddinnost
zvlast vyhodnych sloudenin, v nichZ R! zna-
mend methylovou skupinu, rovnéZ nemé tak
vysloveng dlouhodoby charakter, jako v p¥i-
padé téch zvla3t vyhodnych sloudenin, v
nichZ R! pfedstavuje atom vodiku. Tato krét-
kodobé&j3i herbicidni G&innost zplisobuje, Ze
zvla§t vyhodné sloudeniny, v nichZ R! zna-
mend methylovou skupinu, jsou uZiteéné ze-
jména k potirdni plevell, zvlds$td dvojds-
loZnych plevelt, v mistech, kde se pd&stuji
uZitkové plodiny a kde se praktikuje stiida-
ni t&chto uZitkovych plodin, protoZe pretr-
vavdni herbicidu, vhodného k aplikaci v
uréité uZitkové ploding, v plidé, miiZe posko-

4

dit nésledujici, odl!iSnou uZitkovou plodinu,
v niZ aplikace daného herbicidu je ménd
vhodna.

Jako herbicidy jsou zv!4%( zajimavé néasle-
dujici slouCeniny:

dislo nazev

1 N-(4-fluorfenyl}-2- (3-trifluorme-
thylfenoxy Jnikotinamid

2 N-fenyl-2-(3-trifluormethylfeno-
xy )nikotinamid

3 N-(2,4-difluorfenyl)-2-(3-trifluor-
methylfenoxy)nikotinamid

4 N-(3-chlor-4-fluorfenyl}-2- (3-tri-
fluormethylfenoxy Jnikotinamid

5 N-(4-methylfenyl)-2-(3-trifivor-
methylfenoxy Jnikotinamid

6 2-(3-trifluormethylfenoxy )-N-
-(2,3,4,5-tetrafluorfenyl jnikotin-
amid

7 N-(2,4,6-trifluorfenyl)-2- ( 3-tri-
fluormethylfenoxy Jnikotinamid

8 N-(3-ethinylfenyl)-2- (3-trifluor-
methylfenoxy nikotinamid

9 N-(3,4-difluorfenyl)-2- ( 3-trifluor-
methylfenoxy Jnikotinamid

10 N-(3-kyanfenyl)-2-(3-trifluorme-
thylfenoxy)nikotinamid

11 N-(4-kyanfenyl)2- (3-trifluorme-
thylfenoxy)nikotinamid

12 N-(2,4,5-trifluorfenyl)-2- ( 3-tri-
fluormethylfenoxy Jnikotinamid

13 N-(4-fluorfenyl)-N-methyl-2-(3-
-trifluormethylfenoxy )nikotin-
amid

14 N-{2,4-dichlorfenyl)-2- (3-trifluor-
methylfenoxy Jnikotinamid

15 . 2-(3-fluorfenoxy)-N-(4-fluorfe-
nyl)nikotinamid

16 2-(3-chlorfenoxy)-N-(4-fluorfe-
nyl)nikotinamid

17 2-(2,3-dichlorfenoxy)-N-(4-fluor-
fenyl)nikotinamid

18 2-(3,4-dichlorfenoxy)-N-(4-fluor-
fenyl}nikotinamid

19 2-(3-bromfenoxy)-N-(4-fluorfe-
nyljnikotinamid
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tislo nazev gislo nazev
20 N- (4-fluorfenyl)-2- (3-methoxyfe- 42 2-(3-chlorfenoxy }-N- (4-trifluor-
noxy Jnikotinamid methyifenyl )nikotinamid
21 2-(3-kyanfenoxy }-N- (4-fluorfe- 43 2-(3-chlorfenoxy)-N-(3,4-difluor-
nyl)nikotinamid fenyl)nikotinamid
22 N- (4-fluorfenyl)-2-(3-methansul- 44 2-(3-methoxyfenoxy )-N-fenylniko-
fonylfenoxy)nikotinamid tinamid
23 2-(3-chlor-4-fluorfenoxy)-N- (4- 45 N-(2,4-difluorfenyl)-2-(3-metho-
-fluorfeny! Jnikotinamid xyfenoxy Jnikotinamid
24 2- (4-chlor-3-trifluormethylfeno- 46 2-{3-methoxyfenoxy}-N-(2,4,6-
xy )-N-(4-fluorfenyl)nikotinamid -trifluorfenyl )nikotinamid
25 2-[3-ethansulfonylfenoxy)-N-(4- 47 2-(3-methoxyfenoxy )-N- (4-me-
-fluorfenyl )nikotinamid thylfenyl)nikotinamid
26 2-(3,4-difluorfenoxy)-N- (4-fivor- 48 N-(3-chlor-4-fluorfenyl}-2-(3-me-
fenyl)nikotinamid thoxyfenoxy )nikotinamid
27 N-(2,4-difluorfenyl)-2- (3-methan- 49 2-(3-chlorfenoxy)-N-(4-fluorfe-
sulfonylfenoxy)nikotinamid nyl)thionikotinamid
28 2-{3-bromfenoxy)-N-(2,4-difluor- 50 N- (4-fluorfenyl)-2- (3-triflucrme-
fenyl)nikotinamid thylfenoxy)thionikotinamid
29 2-(3-chlor-4-fluorfenoxy)-N-(2,4- 51 N-(2,5-difluorfenyl)-2,3- (trifluor-
-difluorfenyl)nikotinamid methylfenoxy Jthionikotinamid
30 2-(3-ethansulfonylfenoxy)-N-{2,4- 52 N-(2,4-difluorfenyl}-2-(3-fluorfe-
-fluorfenyl)nikotinamid noxy jnikotinamid
31 2- (3-chlorfenoxy)-N-fenylnikotin- 53 N-methyl-N-fenyl-2- ( 3-trifluor-
amid methylfenoxy }nikotinamid
32 2-(3-chlorfenoxy)-N-(2,4-difluor- 54 N-ally!-N-(4-fluorfenyl)-2-(3-tri-
fenyl)nikotinamid fluormethylfenoxy Jnikotinamid
33 2-(3-chlorfenoxy)-N-(2,4,6-tri- 55 2-(4-chlor-3-trifluormethylfeno-
fluorfenyl Jnikotinamid xy )-N-(2,4-difluorfenyl}nikotin-
amid
34 N-{3-chlor-4-fluorfenyl}-2-(3-
-chlorfenoxy )nikotinamid 56 2-(3-trifluormethylfenoxy)-N-(2,4-
-difluorfenyl)-5-methylnikotin-
35 2-(3-chlorfenoxy)-N-(4-methyl- amid,
fenyl)nikotinamid
zejména pak slouceniny €. 4, 5, 6, 7, 8, 14,
36 2-(3-chlorfenoxy)-N-(4-kyanfe- 15, 16, 17, 19, 20, 21, 22, 23, 24, 25, 26, 27,
nyl)nikotinamid 28, 29, 30, 31, 32, 33, 34, 35, 37, 38, 39, 40,
41, 42, 43, 44, 49, 52 a 53, a zvidsté pak slou-
37 2-(3-chlorfenoxy )-N-(4-chlorfe- Seniny &. 1, 2, 3,9,10, 12, 13, 50 a 56.
nyl)nikotinamid
Testy herbicidni G¢innosti, bliZSi popis
38 2-(3-chlorfenoxy}-N- (4-fluorfe- dpravy sloufenin obecného vzorce I na her-
nyl}-N-methylnikotinamid bicidni prostifedky, jakeZ i zpfisoby aplika-
ce tdchto prostfedkfi jsou popsdny v naSem
39 2-{3-chlorfenoxy)-N-(2,4,5-tri- souvisejicim feskoslovenském patentnim spi-
fluorfenyl )nikotinamid su &. 228 525.
Predmétem vynalezu je zpisob vyrohy de-
40 2-(3-chlorfenoxy }-N-(3-kyanfe- rivatd nikotinamidu shora uvedeného obec-
nyl)nikotinamid ného vzorce I, vyznafujici se tim, Ze se slou-
¢enina obecného vzorce VI
41 2-(3-chlorfenoxy }-N-ethyl-(4-

-fluorfenyl )nikotinamid
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6 _ 2

R _ C—ft R

N l\ R 7 R6

N2 (R
(V1)
ve kterém

Z znamend atom chloru nebo bromu a

RY, R?, R6, R7, R® a m maji shora uvedeny
vyznam, nechd reagovat se soli slouCeniny
obecného vzorce VII

R4 R3
HO RS

(Vi)

ve kterém

R3, R* a RS maji vyznam uvedeny shora,
s alkalickym kovem, a na vysledny produkt
se popfipad& phsobi sirnikem fosforedénym.

Vhodnou soli slouéeniny obecného vzorce
VII s alkalickym kovem je napiiklad siil sod-
né nebo draselnd. R

Reakci mezi sloudeninou obecného vzor-
ce VI a sodnou soli sloufeniny obecného
vzorce VII je moZno uskuteénit zdhiFevem
slouceniny obecného vzorce VI se sodnou
soli slou€eniny obecného vzorce VII ve vhod-
ném inertnim organickém rozpoustédle, na-
pfiklad v dimethyletheru diethylenglykolu,
nebo vyhodné v p¥itomnosti nadbytku slou-
teniny obecného vzorce VII, kterd soudasné
slouZi jako rozpoustédlo pro danou reakci,
nebo zdhfevem sloudeniny obecného vzor-
ce VI s roztokem natriumhydridu a sloude-
niny obecného vzorce VII v dimethylform-
amidu. Reakce se s vyhodou provadi p¥i tep-
loté od 100 °C do teploty varu reak&ni smé-
si pod zp&tnym chladic¢em.

Reakci slouéeniny obecného vzorce VI s
draselnou soli sloudeniny obecného vzorce
VII je moZno uskutetnit zah¥Fevem smési
slou€eniny obecného vzorce VI, sloueniny
obecného vzorce VII a uhliditanu draselné-
ho ve vhodném inertnim aprotickém orga-
nickém rozpouStédle, napfikiad v dimethyl-
formamidu nebo dimethylsulfoxidu. Reakce
se s vyhodou provadi p#i teploté od 100 °C
do teploty varu reakéni smési pod zp&tnyimn
chladicem.

Slougeniny obecného vzorce VI je moZno
pripravit reakci slou¢eniny obecného vzor-
ce Il

!
R (o8
(Ri)m (1)

v némZ jednotlivé obecné symboly maji sho-
ra uvedeny vyznam, nebo jeji adidni soli s

kyselinou, se sloudeninou obecného vzorce
111

Ql—C—Tt
(I11)

ve kterém

Q! predstavuje zbytek obecného vzorce IV

el
N~ ~Z

v némz

R8 a Z maji shora uvedeny vyznam a
T! znamend atom bromu nebo vyhodng
atom chloru & skupinu obecného vzorce V

0
—o—(l:|—-w1
(V)

kde

W! znamena zbytek shora uvedeného o-
becného vzorce IV, v némZ R8 a Z maji sho-
ra uvedeny vyznam, nebo pfimou &i rozvét-
venou alkylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy uhli-
ku.

Reakci mezi slou€eninami obecného vzor-
ce II, nebo jejich adinimi solemi s kyseli-
nami, a sloufeninami obecného vzorce III
je moZno uskuteénit v piitomnosti vhodné-
ho inertniho organického rozpouitédla, na-
priklad aromatického uhlovodiku, jako ben-
zenu nebo toluenu, nebo dimethylformami-
du ¢i halogenovaného uhlovodiku, nap¥iklad
dichlormethanu nebo tetrach’orethanu, pri
teploté pohybujici se od teploty mistnosti
do teploty varu reakéni smési pod zp&tnym
chladi¢em, a popFipad& v piitomnosti baze,
napriklad triethylaminu nebo uhligitanu
draselného.
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Slougeniny obecného vzorce VII je moZno
pPipravit prislusnymi reakcemi z 2-chlorni-
kotinové kyseliny nebo 2-bromnikotinové ky-
seliny.

Reakci se sirnikem fosforetnym, slouZici
k vyméné atomu kysliku ve vyznamu sym-
bolu X za atom siry, je moZno uskutec¢nit
ve vhodném inertnim organickém rozpous-
tédle, naptiklad v aromatickém uhlovodikuy,
jako v benzenu, toluenu, pyridinu nebo chi-
nolinu, s vyhodou za zédhfevu, napriklad za
zdhfevu Kk varu reakéni smé&si pod zpétnym
chiadiem.

Nésledujici pfiklady a referen&ni priklad
ilustruji pripravu slouenin podle vyndlezu
a vychozich laiek, rozsah vynalezu se vsak
jimi v Zddném sméru neomezuje.

Piiklad 1
Sloufenina €. 52

K roztoku 2 g 3-fluorfenolu, 0.4 g kovové-
ho sodiku a 5 ml methanolu v 75 mi dime-
thyletheru diethylenglykolu se prida 4,8 g
2-chlor-N-(2,4-difluorfenyl }nikotinamidu, po-
psaného v belgickém patentnim spisu €islo
827 567. Methano! se oddestiluje, reakZni
smds se 18 hodin zahiiva k varu pod zpét-
nym chladiem, pak se ochladi a odpali se
za sniZeného tlaku (2666 Pa) k suchu. Pev-
ny zbytek se rozpusti ve 100 ml methylen-
chloridu, roztok se promyje dvakrat vzdy
150 ml 2N wvodného roztoku hydroxidu sod-
ného a CtyFikrat vZidy 100 ml vody. Methy-
lenchloridovy roztok se pak vysu3i siranem
sodnym a odpaii se za sniZeného tlaku
(2666 Pa) v suchu. Takto ziskany pevny
zbytek poskytne po krystalizaci z 25 ml to-
luenu 1,9 g N-(2,4-difluorfenyl)-2-(3-fluor-
fenoxy)nikotinamidu ve formé& bezbarvé
krystalické latky tajici p¥i 157 aZ 158,5 °C.

PF¥iklad 2
Sioudenina ¢&. 16

K moztoku 7,8 g 3-chlorfenolu a 0,5 g ko-
vového sodiku v 10 ml methanclu se prida
g 2-chlor-N- (4-fluorfenyl)nikotinamidu, po-
psaného v belgickém patentnim spisu &islo
827 567. Methanol se oddestiluje a zbytek
se za michani 2 hodiny zahFivd na 180 aZ
190 °C. Po ochlazeni se reak¢ni smés roz-
pusti ve 200 ml methylenchloridu a roztok
se promyje dvakrat vZdy 150 ml 2N vodué-
ho roztoku hydroxidu sodného a tfikrat vidy
150 ml vody. Methylenchloridovy roziok se
pak vysu$i siranem sodnym a odpafi se za
sniZeného tlaku (2666 Pa) k suchu. Takto
ziskany pevny zbytek poskytne po Kkrystali-
zaci z 50 ml toluenu 3,5 g 2-(3-chlorfeno-
xy]-N-(4-fluorfeny! )nikotinamidu ve formé&
bezbarvé krystalické 14tky o tepioté tani 161
az 162 °C.

18
PF¥iklad 3

Sloudeniny &. 49, 50 a 51

Smés 6,68 g 2-(3-chlorfencxy)-N-{4-fluor-
fenyl)nikotinamidu, 4 g sirniku fosfore¢né-
ho a 20 ml bezvodého pyridinu se 4 hodiny
zahfivd k varu pod zp8tnym chladifem, pak
se ochladi a vnese se do 250 ml vody. Vy-
slednd smds se extrahuje dvakrat vidy 100
mililitry methylenchleridu, spojené extrak-
ty se vysudi siranem sodnym, odpafi se k
suchu za sniZeného tlaku (26686 Pa) a pevny
zbytek se krystaluje z 250 mi smési stejnjch
dilfi hexanu a toluenu. Ziska se 4,1 g 2-(3-
-chlorfenoxy)-N-(4-flucrfenyl)thionikotin-
amidu ve form& Ziuté pevné latky o teplo-
té tani 133 aZ 134 °C.

Analogickym zplsobem se ndhradou 2-{3-
-chlorfenoxy)-N-{4-fluorfenyl)nikotinamidu
N- (4-fluorfenyl)-2-(3-trifluormethylfenoxy]-
nikotinamidem a N-(2,4-difluorfenyl)-2-(3-
-trifluormethyifenoxy )nikotinamidem ziskaji
néasledujici sloufeniny:

N- (4-fluorfenyl)-2- 3-trifluormethylfeno-
xy)thionikotinamid, tajici po krystalizaci z
hexanu pi¥i 128,5 aZ 128,5 °C,

N-(2,4-diflworfenyl)-2- ( 3-trifluormethyl-
fenoxy)thionikotinamid, tajici po Kkrystali-
zaci z hexanu pfi 157 aZ 158 °C.

PFiklad 4

Analogickym postupem jako v piedcha-
zejicich p¥ikladech se ptipravi rovnéZ na-
sledujici sloudeniny &. 1 aZ 12, 53, 54, 13 aZ
15, 17 aZ 30, 55, 56 a 31 aZ 48.

N-fenyl-2- {3-trifluormethylfenoxy Jnikotin-
amid, tajici po krystalizaci z toluenu pf¥i 164
az 165 °C,

N-(2,4-difluorfenyl)-2-(3-trifluormethyl-
fenoxy)nikotinamid, tajici po krystalizaci z
toluenu p¥i 161 aZ 162 °C,

N-(3-chlor-4-fluorfenyl)-2-(3-trifluorme-
thylfenoxy Jnikotinamid, tajici po krystaliza-
ci z toluenu pri 111 aZ 112 °C,

N-(4-methylfenyl)-2-3-trifluormethyife-
noxy Jnikotinamid, tajici po krystalizaci z to-
luenu pii 162 aZ 163 °C,

2-(3-trifiuormethylfenoxy)-N-(2,3,4,5-tet-
rafluorfenyl Jnikotinamid, tajici po krysta-
lizaci ze smé&si hexanu a toluenu pri 136 aZ
137 °C,

N-{2,4,6-trifluorfenyl)-2- (3-trifluormethyl-
fenoxy Jnikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési hexanu a toluenu pri 168 aZ 168 °C,

N-(3-ethinylfenyl)-2- (3-trifluormethylfe-
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noxy)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési hexanu a toluenu pfi 127 aZ 128 °C,

N-(3,4-difluorfenyl)-2-(3-trifluormethyl-
fenoxy )nikotinamid, tajici po krystalizaci z
toluenu p#i 150 aZ 151 °C,

N-(3-kyanfenyl}-2-(3-trifluormethylfeno-
xy Jnikotinamid, tajici po krystalizaci z to-
luenu pii 145 aZ 146 °C,

N-(4-kyanfenyl]-2-(3-trifluormethylfeno-
xy)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze smé-
si hexanu a toluenu p#i 157 aZ 159 °C,

N-(2,4,5-trifluorfenyl }-2- (3-trifluormethyl-
fenoxy)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési hexanu a toluenu p¥i 164 aZ 165 °C,

N-methyl-N-fenyl-2- ( 3-trifluormethylfe-
noxy)nikotinamid ve formé& ¢irého pohybli-
vého oleje,

N-allyl-N- (4-fluorfenyl}-2- ( 3-trifluorme-
thylfenoxy )nikotinamid, tajici po krystaliza-
ci z hexanu pii 85 aZ 87 °C,

N-(4-fluorfenyl ]-N-methyl-2- { 3-trifluor-
methylfenoxy)nikotinamid ve formé& d&irého
pohyblivého oleje,

N-(2,4-dichlorfenyl)-2- (3-trifluormethyl-
fenoxy)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smé&si hexanu a toluenu pii 138 aZ 139,5 °C,

2-(3-fluorfenoxy)-N- (4-fluorfenyl Jnikotin-
amid, tajici po krystalizaci z toluenu pf¥i
162,5 aZ 163 °C,

2-(2,3-dichlorienoxy }-N-(4-fluorfenyl)-
nikotinamid, tajici po krystalizaci z ethano-
lu pfi 171 aZ 172 °C,

2-(3,4-dichlorfenoxy)-N-(4-fluorfenyl)-
nikotinamid, tajici po krystalizaci z toluenu
pFi 122 aZ 123 °C,

2-(3-bromfenoxy)-N-(4-fluorfenyl )nikotin-
amid, tajici po krystalizaci z toluenu pfi
1475 aZ 148,5 °C,

N-(4-fluorfenyl)-2- (3-methoxyfenoxy)-
nikotiamid, tajici po krystalizaci z toluenu
pFi 138 aZ 140 °C,

2-(3-kyanfenoxy )-N- (4-fluorfeny! )nikotin-
amid, tajict po krystalizaci z ethanolu pfi
167 aZ 168 °C,

N-(4-fluorfenyl)-2- (3-methansulfonylfe-
noxy)nikotinamid, tajici po krystalizaci z
ethanolu pf#i 180 aZ 182 °C,

2-(3-chlor-4-fluorfenoxy )-N- (4-fluorfe-
nyl)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési hexanu a toluenu p¥i 115 aZ 117 °C,
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2-(4-chlor-3-trifluormethylfenoxy )-N-{4-
-fluorfeny!)nikotinamid, tajici po Kkrystali-
zaci z hexanu pi¥i 128 aZ 1298 °C,

2- (3-ethansulfonylfenoxy )-N- (4-fluorfe-
nyl)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
sm&si hexanu a toluenu pfi 168 aZ 169°C,

2-(3,4-difluorfenoxy }-N- (4-fluorfenyl)-
nikotinamid, tajici po krystalizaci ze smési
hexanu a toluenu p¥i 137 aZ 139 °C,

N-(2,4-difluorfenyl]-2-(3-methansulfo-
nylfenoxy )nikotinamid, tajici po krystaliza-
ci ze smési hexanu a toluenu p¥i 197 aZ
198 °C,

2-(3-bromfenoxy)-N-(2,4-difluorfenyl}-
nikotinamid, tajici po krystalizaci ze smsg-
si hexanu a toluenu pfFi 178 aZ 179 °C,

2-(3-chlor-4-fluorfenoxy)-N-(2,4-difluor-
fenyl)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési hexanu a toluenu p¥i 172 aZ 173 °C,

2-(3-ethansulfonylienoxy )-N- (2,4-difluor-
fenyl)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési hexanu a toluenu p¥i 170 aZ 171 °C,

2-(4-chlor-3-triflwormethylfenoxy )-N- (2,4-
-difluorfenyl Jnikotinamid, tajici po krysta-
lizaci ze smési hexanu a toluenu pii 137 aZ
139°C, :

2-(3-trifluormethylfenoxy )-N- (2,4-difluor-
fenyl)-5-methylnikotinamid, tajici po krysta-
lizaci ze smési hexanu a toluenu pri 133 aZ
135 °C,

2-(3-chlorfenoxy}-N-fenylnikotinamid, ta-
jici po krystalizaci z ethanolu p¥i 156 aZ
158 °C,

2-(3-chlorfenoxy)-N-(2,4-difluorfenyl}-
nikotinamid, tajici po krystalizaci z toluenu
pri 185 aZ 187 °C,

2-(3-chlorfenoxy)-N-(2,4,6-trifluorfenyl }-
nikotinamid, tajici po krystalizaci z toluenu
pri 197 aZ 199 °C,

N-(3-chlor-4-fluorfenyl }-2-{3-chlorfeno-
xy Jnikotinamid, tajici po krystalizaci z to-
luenu p¥i 160 aZ 162 °C,

2-[3-chlorfenoxy )-N-{4-methylenyl }ni-
kotinamid, tajici po krystalizaci z toluenu
pri 172 aZ 174 °C,

2-(3-chlorfenoxy }-N-(4-kyanfenyl niko-
tinamid, tajici po Kkrystalizaci z ethanolu
pri 166 aZ 168 °C,

2-(3-chlorfenoxy)-N-(4-chlorfenyl Jniko-
tinamid, tajici po krystalizaci z ethanolu
pii 152 aZ 154 °C,
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2-(3-chlorfenoxy)-N-(4-fluorfenyl)-N-me-
thylnikotinamid, rezuitujicf ve formé& &irého
pohyblivého oleje,

2-(3-chlorfemoxy)-N-(2,4,5-trifluorfenyl]-
nikotinamid, tajici po krystalizaci ze smeési
hexanu a toluenu pii 168 aZ 1706°C,

2-(3-chlorfenoxy)-N-3-kyanfenyl)niko-
tinamid, tajici po krystalizaci z toluenu pii
144 aZ 146 °C,

2-(3-chlorfenoxy )-N-ethyl-N- (4-fluorfe-
nyl)nikotinamid ve formé& ¢&irého pohybli-
vého oleje,

2-(3-chlorfenoxy)-N- (4-trifluormethylfe-
nyl)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési hexanu a toluenu pfi 137 aZ 139 °C,

2-(3-chlorfenoxy)-N-(3,4-difluorfenylni-
kotinamid, tajici po krystalizaci ze smési
hexanu a toluenu p¥i 171 aZ 173 °C,

2-(3-methoxyfenoxy }-N-fenylnikotinamid,
tajici po krystalizaci ze smési ethanolu a
vody pfi 129 aZ 131 °C,

N-(2,4-difluorfenyl}-2-(3-methoxyfenoxy }-

nikotinamid, tajici po krystalizaci ze smési
ethanolu a vody p¥i 175 aZ 175 °C,

PREDMET

1. ZpGsob vyroby derivati nikotinamidu
cbecného vzorce I

X i /6 R
R4 .C-N 4 P
~ g’/lf\[/ P4 \&.3d
A 3 R 6
SN 7 R
0] R* (R
ard
3
WA 3
)
R (1}
ve kterém

X znamend atom Kkysliku nebo siry,

Rl predstavuje atom vodiku, methylovou
skupinu, ethylovou skupinu nebo allylovou
skupinu,

R? znamend atom vodiku, fluoru ¢i chlo-
ru, kyanoskupinu, methylovou nebo ethylo-
vou skupinu, popiipadd substituovanou jed-
nim nebo nékolika atomy fluoruy,

R3 piedstavuje atom fluoru, chioru &i bro-
mu, kyanoskupinu, trifluormethylovou sku-
pinu, methoxyskupinu, ethoxyskupinu, tri-
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2-(3-methoxyfenoxy }-N-(2,4,6-trifivorfs-
nyl)nikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési ethanolu a vody p¥i 133 aZ 135°C,

2-(3-methoxyfenoxy)-N-(4-methylfenyl}-
nikotinamid, tajici po krystalizaci ze smé-
si ethanolu a vody p¥i 159 aZ 160 °C,

N-(3-chior-4-fluorfenyl}-2-(3-methoxyfe-
noxy Jnikotinamid, tajici po krystalizaci ze
smési ethanolu a vody p¥l 131 aZ 132 °C.

Referendni priklad

Ke smdsi 24,8 g 3-ethansulfonylanilinu
[viz G. D. Palmer a E. E. Reid, J. Chem. Soc.
48, 528 (1926)] a 46,2 ml koncentrované
kyseliny sirové v 74 m! vody se za michani
pFi teplot& —5 aZ 0°C pridd roztok 9,3 g
dusitanu sodného ve 23 ml vody. Vysledny
roztok se vnese do vrouciho roztoku 92,4 ml
koncentrované kyseliny sirové v 64,7 ml vo-
dy a po skonfeném pi¥idavani se smés 5 mi-
nut zah¥iva k varu pod zp&tnym chladifem.
Po ochlazeni se reakni smé&s vylije na 500
grami ledu a extrahuje se tPikrat vidy 150
mililitry methylenchloridu. Spojené methy-
lenchloridové extrakty se vysusi siranem ho-
Fetnatym a odpaii se za sniZeného tlaku
(2666 Pa} za vzniku 23,6 g 3-ethansuifonyl-
fenolu ve formé& ¢irého pohybliviho oleje.

VYNALEZU

fluormethoxyskupinu nebo alkansulfonylo-
vou skupinu, kde alkanovy zbytek je pFimy
nebo rozvdtveny a obsahuje 1 aZ 4 atomy
uhliku, ‘

jeden ze symbolit R4 a R% znamenéd atom vo-
diku a druhy z t&chto symboli pFedstavuje
atom vodiku, fluoru nebo chloru,

RO pFedstavuje atom vodiku, fluoru ¢i chlo-
ru, kyanoskupinu nebo ethinylovou skupinu,
R7 znamena atom fluoru nebo chloru,

R® predstavuje atom vodiku, fluoru, chlo-
ru &i bromu, methylovou skupinu nebo ethy-
lovou skupinu a

m je &islo o hodnot# 0, 1 nebo 2, pFifemZ
ma-li m hodnotu 2, pak atomy pfedstavova-
né symbolem R7 mohou byt stejné nebo roz-
dilné,

s tim, e znamenaji-li R? a R® vZdy atom vo-
diku, pak m mé hodnotu 0, vyznacujici se
tim, Ze se sloucenina obecného vzorce VI

0 _

RS C=N R

S R6
SNT>Z (R)

(Vi)
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ve kterém

Z znamend atom chloru nebo bromu a

RY, R?% RS R7, R8 a m maji shora uvede-
ny vyznam, neché reagovat se soli sloude-
niny obecného vzorce VII

R¥ R1
5
0+
(Vi)

ve kterém

R% R* a RS maji vyznam uvedeny shora,
s alkalickym kovem a na vy§sledny produkt
se popfipad& pfisobi sirnikem fosforetnym.

2. Zptsob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se sloudenina obecného vzorce VI,
v némZ Z, R, R2 RS R7, R8 a m maji vjznam
jako v bodu 1, nechd reagovat se sodnou
nebo draselnou solf sloudeniny obecného
vzorce VII, v ngmZ R3, R4 a RS maji v§znam
jako v bodu 1.

3. Zplisob podle bod@ 1 nebo 2, vyznadu-
jici se tim, Ze se reakce sloudeniny obec-
ného vzorce VI, v ndmZ Z, RY, R2 R6 R7 RS
a m majl vyznam jako v bodu 1, se sodnou
soli sloudeniny obecného vzorce VII, v ndm#
R3, R4 a RS maji v§znam jako v bodu 1, pro-
vadi ve vhodném inertnim organickém roz-
poudt&dle nebo v piitomnosti sloudeniny o-
becného vzorce VII, v ndm¥ R3, R4 a RS ma-
ji vfznam jako v bodu 1.

4. Zptsob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se sloudenina obecného vzorce VI,
v ngmZ Z, RL, R? RS R’ R® a m maji vy-
znam jako v bodu 1, nechd reagovat s roz-
tokem natriumhydridu a sloueniny obec-
ného vzorce VII, v n¥mZ R3, R4 a RS maji vy-
znam jako v bodu 1, vdimethylformamidu.

5. Zpfisob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se slouenina obecného vzorce VI,
v némZ Z, R, R? RS, R7, R® a m maji vfznam

Severografia, n., p., zavod 7, Most

18

jako v bodu 1, necha reagovat se sloudeni-
nou obecného vzorce VII, v ndmZ R3, R4 a RS
majl vyznam jako v bodu 1, a uhli¢itanem
draselnym ve vhodném inertnim aprotickém
rozpoustédle, jako v dimethylformamidu ne-
bo dimethylsulfoxidu.

6. Zplisob podle libovolného z bodd 1 a¥
5, vyznadujici se tim, Ze se reakce provadi
pii teploté mezi 100°C a teplotou varu re-
ak&ni smési pod zp&tnym chladidem.

7. Zpfisob podle bodili 1 aZ 6, k vyrobé
slou¢enin shora uvedeného obecného vzor-
ce I, ve kterém

X zZnamend atom kysliku nebo siry,

R! piedstavuje atom vodiku, methylovou
skupinu nebo ethylovou skupinu,

R? znamend atom vodiku nebo fluoru, kya-
noskupinu, methylovou nebo ethylovou sku-
pinu, popf¥ipad& substituovanou jednim nebo
nékolika atomy fluoruy,

R3 pFedstavuje atom fluoru, chloru &i bro-
mu, kyanoskupinu, trifluormethylovou sku-
pinu, methoxyskupinu, ethoxyskupinu, tri-
fluormethoxyskupinu nebo alkansulfonylo-
vou skupinu, kde alkanovy zbytek je p¥imy
nebo rozvétveny a obsahuje 1 aZ 4 atomy
uhliku,
jeden ze symboldl R¢ a R¥ znamen4 atom vo-
diku a druhy z t&chto symbolii pfedstavuje
atom fluoru nebo chloruy,

RE¢ predstavuje atom vodiku, fluoru &i chlo-
ru,

R7 znamend atom fluoru nebo chloru,

R8 predstavuje atom vodiku, fluoru, chlo-
ru ¢i bromu, methylovou skupinu nebo ethy-
lovou skupinu a

m je ¢islo o hodnoté& 0 nebo 1,

s tim, Ze znamenaji-li R?2 a R® vZdy atom vo-
diku, pak m mé hodnotu 0, vyznatujici se
tim, Ze se jako vychozi latky pouZiji slou-
teniny shora uvedenych obecn§ch vzorcii
VI a VII, v nichZ ‘

Z mé vyznam jako v bodu 1 a zbyvajici
obecné symboly maji v tomto bodu uvedeny
vyznam.

Cena 2,40 Kis
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