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Środek chwastobójczy i sposób wytwarzania pochodnych
N-arylobenzamidów

Przedmiotem wynalazku jest środek chwastobój¬
czy i sposób wytwarzania jego składnika aktywne¬
go wybranego z grupy nowych pochodnych N-ary¬
lobenzamidów, które jak to stwierdzono są sku¬
teczne chwastobójczo.

Stosowanie środków chwastobójczych do selek¬
tywnego zwalczania wzrostu niepożądanych roślin
w uprawach przeznaczonych do spożywania przez
ludzi i zwierzęta domowe, jest powszechnie zna¬
ne. Jednak, że stałym stosowaniem chemicznych
środków chwastobójczych związanych jest szereg
problemów, takich jak skażenie środowiska, tole¬
rancja upraw, odporność chwastów a także pro¬
blemy ekonomiczne. W związku z tym> kontynu¬
owane są poszukiwania nowych środków chwasto¬
bójczych, których stosowanie jest opłacalne i któ¬
re są selektywnie toksyczne w stosunku do niepo¬
żądanych roślin.

Znanych jest wiele różnych benzamidów. Np.
Ward w opisie patentowym Stanów Zjednoczonych
Ameryki nr 4141 984 ujawnia różne tiadiazoliloben-
zamidy o działaniu chwastobójczym. Następnie,
Kapłan i wsp. opisują w opisie patentowym Sta¬
nów Zjednoczonych Ameryki nr 4189 485 serię 2-
-metoksybenzamidów, o których twierdzą, że wy¬
kazują aktywność farmakologiczną.

Stwierdzono, że skutecznymi środkami chwasto¬
bójczymi są pochodne N-arylobenzamidu o wzo¬

rze celnym 1, w którym Z oznacza atom tlenu
lub 'sfcrki, R* oznacza atom wodoru lub chlorow-
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ca, grupę alkilową o 1—4 atomach węgla lub gru¬
pę alkoksylową o 1—4 atomach węgla, R1 oznacza
atom wodoru lub chlorowca, grupę alkilową o 1—4
atomach węgla, grupę alkoksylową o 1—4 atomach
węgla, grupę alkilotiolową o 1—4 atomach węgla
lub grupę trójfluorometylową, R8 oznacza atom
wodoru lub chlorowca, grupę alkilową o 1—4 ato¬
mach węgla, grupę alkoksylową o 1—4 atomach
węgla lub grupę alkilotiolową o 1^4 atomach wę¬
gla, przy czym jeśli jeden z podstawników R1, RJ
lub R3 oznacza grupę alkilową, wówczas jeden lub
dwa pozostałe oznaczają inne podstawniki niż atom
wodoru, oraz, że jeżeli R2 oznacza grupę trójfluo¬
rometylową, wówczas jeden lub oba podstawniki
R1 i Rs oznaczają inne podstawniki niż atom wo-
dorUj R4 oznacza grupę arylową o wzorze 3, wzo¬
rze 4, wzorze 5 lub wzorze 6, w których to wzorach
A oznacza grupę CH lub atom azotu, B oznacza
grupę CH lub atom azotu, przy czyim jeśli jeden
z podstawników A lub B oznacza grupę CH, wów¬
czas pozostały jest atomem azotu, X oznacza gru¬
pę NH albo atom tlenu lub atom siarki, R ozna¬
cza atom wodoru lub grupę alkilową o 1—4 ato¬
mach węgla, R* oznacza atom wodoru, grupę o wzo¬
rze 7 lub grupę o wzorze 8, w których to wzorach
y oznacza liczbę całowitą 0—5, R6, R7 i R8 oznacza¬
ją niezależnie od siebie atom wodoru, grupę al¬
kilową o 1—13 atomach węgla, grupę chlorowco-
alkilową o 1—13 atomach węgla, grupę alkenyIo¬
wą o 2—13 atomach węgla, grupę alkinylową o 2—
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—13 atomach węgla, grupę alkilową o 1—6 ato¬
mach węgla podstawioną grupą alkoksylową o 1—4
atomach węgla, grupę alkilową o 1—6 atomach
węgla podstawioną grupą alkilotiolową o 1—4 ato¬
mach węgla, grupę alkoksylową o 1—6 atomach 5
węgla, grupę alkilową o 1—6 atomach węgla pod¬
stawioną grupą alkanoilooksylową o 2—4 atomach
węgla, grupę alkilotiolową o 1—6 atomach węgla
lub grupę o wzorze 9 albo grupę o wzorze 10, w
których to grupach m oznacza liczbę całkowitą 0— 10
—4, n oznacza 0 lub 1, R9 i R10 oznaczają nieza¬
leżnie od siebie atom wodoru lub chlorowca, gru¬
pę alkilową o 1—4 atomach węgla lub grupę alke¬
nylową o 2^4 atomach węgla, O1 i Q2 oznaczają
niezależnie od siebie grupę CH2, atom tlenu, atom 15
siarki, grupę CHf lub grupę CH*S, przy czym jeśli
oba podstawniki Q} i Q2 mają inne znaczenie niż
grupa- CHf, wówczas y ma inne znaczenie niż O
z tyra, że R5 oznacza atom wodoru jedynie wte¬
dy, gdy R4 oznacza grupę o wzorze 11, oraz R2 i R3 20
mają inne znaczenie niż atom wodoru, gdy R4 ozna¬
cza grupę o wzorze 2 lub grupę o wzorze 11 oraz
ich dopuszczalne w rolnictwie sole.

Jedną z cennych grup -pochodnych benzamidów
są związki o wzorze ogólnym, 1, w którym Z ozna- 25
cza atom tlenu, R4 oznacza grupę o wzorze 2, wzo¬
rze 3, wzorze 5 lub wzorze 6, w których to wzo¬
rach R oznacza atom wodoru, R* oznacza atom
wodoru, grupę o wzorze 7 lub grupę o wzorze 8,
w których R6 i R7 oznaczają niezależnie od sie- 30
bie atom wodoru, grupę alkilową o 1—4 atomach
węgla, grupę alkenylową o 2—4 atomach węgla
lub grupę alkinylową o 2—4 atomach węgla, y
•oznacza liczbę całkowitą 0—4, R8 oznacza atom wo¬
doru, grupę alkilową o 1—13 atomach węgla, gru- 35
pę chlorowcoalkilową o 1—13 atomach węgla, gru¬
pę alkenylową o 2—13 atomach węgla, grupę al¬
kinylową o 2—13 atomach węgla grupę alkilową
o 1—6 atomach węgla podstawioną grupą alkoksy¬
lową o 1—4 atomach węgla, grupę alkilową o 1—6 *o
atomach węgla podstawioną grupą alkilotiolową
o 1—4 atomach węgla, grupę o wzorze 9 lub gru¬
pę o wzorze 10, w których to wzorach m oznacza
liczbę całkowitą 0—4, n oznacza 0 lub 1 a R9 i R10
oznaczają niezależnie od siebie atom wodoru lub 45
chlorowca, grupę alkilową o 1—4 atomach węgla
lub grupę alkenylową o 2—4 atomach węgla.

Korzystnymi z powyższych związków o wzorze
ogólnym 1 są związki spełniające' jedno lub wię
cej poniższych wymagań:

(a) Z oznacza atom tlenu;
(b) R oznacza atom wodoru;
(c) R1 oznacza atom wodoru oraz R2 i R3 ozna¬

czają niezależnie od siebie grupę alkólcsylową o 1—
—4 atomach węgla, grupę alkilową o 1—4 atomach 55
węgla lub grupę alkilotiolową o 1—4 atomach wę¬
gla, zwłaszcza podstawione w pozycjach 2 i 6;

(d) R1 oznacza atom wodoru oraz R2 i R3 ozna¬
czają niezależnie od siebie grupę alkoksylową ol—
—4 atomach węgla, korzystnie w pozycjach 2 i 6; 60

(e) R1 oznacza atom wodoru, R2 oznacza grupę
2-metoksylową lub 2-etoksylową a R3 oznacza gru¬
pę 6-metoksylową lub 6-etoksylową;

(f) R4 oznacza grupę o wzorze 12;
(g) R4 oznacza grupę o wzorze 13; 65

50

(h) R4 oznacza grupę o wzorze 14;
(i) R5 oznacza grupę o wzorze 7, w którym R6

oznacza grupę alkilową o 1—4 atomach węgla;
(j) R5 oznacza grupę o wzorze 7, w którym je¬

den lub oba podstawniki R6 i R7 oznaczają nieza¬
leżnie od siebie grupę alkilową o 1—4 atomach
węgla;

(k) R5 oznacza grupę o wzorze 7, w którym je¬
den lub oba podstawniki oznaczają niezależnie od
siebie grupę alkilową o 1—4 atomach węgla, a R8
oznacza grupę alkilową o 1—13 atomach węgla lub
grupę cykloalkilową o wzorze 15, w którym Ql
i Q2 oznaczają grupę CH2;

(1) R5 oznacza grupę o wzorze 8, w którym R6
oznacza grupę alkilową o 1—4 atomach węgla, R9
i R10 oznaczają atom wodoru oraz O1 i Q2 oznaczają
grupę CH£;

(m) R5 oznacza grupę 1-etylo-l-metylopfopylową;
(n) R4 oznacza grupę o wzorze 16;
(o) R4 oznacza grupę o wzorze 17;
Pochodne N-arylobenzamidowe o wzorze 1 lub

ich dopuszczalne w rolnictwie sole mogą być sprze¬
dawane w postaci preparatów chwastobójczych za¬
wierających jeden lub więcej dopuszczalnych w
rolnictwie nośników lub rozcieńczalników. Mogą
być także sporządzane kompozycje zawierające po¬
nadto jeden lub więcej innych zgodnych środków
chwastobójczych.

Sposób zwalczania wzrostu niepożądanych roślin'
polega na stosowaniu miejscowym skutecznej
chwastobójczo ilości benzamidu o podanym uprzed¬
nio wzorze. Najlepszy sposób niszczenia chwastów
polega na stosowaniu zdefiniowanych powyżej ko¬
rzystnych benzamidów. Np., korzystny sposób po¬
lega na stosowaniu w miejsce, w którym ma być
hamowany lub eliminowany wzrost niepożądanych
roślin, skutecznej chwastobójczo ilości benzami¬
du o wzorze 18, w którym R* i R3 oznaczają nie¬
zależnie od siebie grupę alkoksylową o 1—4 ato¬
mach węgla, taką jak metoksylowa, a R4 oznacza
grupę o wzorze 19, grupę o wzorze 20 grupę o wzo¬
rze 21, w których to wzorach R oznacza atom wo¬
doru R5 oznacza grupę o wzorze 7, w którym R8
i R7 oznaczają niezależnie od siebie grupę alki¬
lową o 1—4 atomach węgla, a R8 oznacza grupę
alkilową o 1—13 atomach węgla lub grupę cyklo¬
alkilową o wzorze 15, w którym Qi i Qt oznaczają
grupę metylenową.

We wzorze 1 R1, R2 i R3 oznaczają grupę al¬
kilową o 1—4 atomach węgla, grupę alkoksylową
o 1—4 atomach węgla, grupę alkilotiolową o 1—4
atomach węgla oraz atom chlorowca. Określenie
„grupa alkilowa o 1—4 atomach węgla" dotyczy
prostych i rozgałęzionych grup alkilowych, jak me¬
tylowa, etylową, izopropylową i Ill-rz. boitylowa.
Określenie „grupa alkdksylowa o 1—4 atomach wę¬
gla" dotyczy takich samych grup alkilowych o 1—4
atomach węgla związanych przez atom tlenu, ta¬
kich jak metoksylowa, n:propoksylowa, n-butoksy-
lowa i podobne.

Typową grupą alkilotiolową o 1—4 atomach wę¬
gla jest grupa metylotiolowa, ętylotiolowa i izopro-
polotiolowa. Określenie „atom chlorowca" dotycjBjr
atomów fluoru, chloru, bromu i jodu. Jak wspom¬
niano uprzednio, korzystnymi są benzamidy, wfctó-
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rych R1 jest atomem wodoru a R2 i R5 są grupą
alkoksylową, zwłaszcza metoksylową lub etoksy-
lową w pozycji 2 i 6 pierścienia fenylowego benza-
midu.

W powyższym wzorze R4 oznacza grupę arylo-
wą, taką jak izoksazolilowa, tiadiazolilowa, izotia-
zolilowa, triazolilowa, pirazolilowa, oksadiazolilowa
i pirydazynylowa.

Korzystnymi pochodnymi benzamidu o wzorze 1
są takie, w których R4 jest grupą 3-izoksazolilową,
4-izokazolinową lub 1,3,4-tiadiazolilową.

Grupa arylówa R4 powinna zawierać podstawnik
R5. Stwierdzono, że najbardziej aktywne i tym sa¬
mym najbardziej korzystne pochodne benzamidowe
zawierają podstawnik R5 w grupie arylowej stano¬
wiący zawadę przestrzenną lub podstawnik o du¬
żej objętości. Koncepcja grup stanowiących zawadę
przestrzenną i dużych grup jest dobrze znana fa¬
chowcom. Określenia te dotyczą grup przyłączo¬
nych do pierścienia arylowego, przez drugorzędo-
wy lub trzeciorzędowy atom węgla. Do dużych ob¬
jętościowo grup należą grupy cykliczne przyłączo¬
ne przez drugorzędowy lub trzeciorzędowy atom
węgla albo przyłączone bezpośrednio do reszty ary¬
lowej.

Typowym korzystnym podstawnikiem RB jest du¬
ża objętościowo grupa alkilowa. Np., RB reprezen¬
tuje grupę alkilową jeśli jest to grupa o wzorze 7,
w którym R8 i R7 oznacza atom wodoru lub grupę
alkilową o 1—4 atomach węgla, oraz R8 oznacza
grupę alkilową o 1—13 atomach węgla. Najbar¬
dziej objętościowo dużymi grupami alkilowymi są
oczywiście takie, w którym jeden lub oba pod¬
stawniki R8 i R7 są niezależnie od siebie grupa^
mi alkilowymi o 1—4 atomach węgla, i korzystne
są benzamidy posiadające takie podstawniki. Ty¬
powymi korzystnymi dużymi objętościowo grupami
alkilowymi są np. Ill-rz. butylowa, 1,1-dwumety-
lopropylowa, 1,1-dwuetylopentylowa, 1-etylo-l-pro-
pyloheksylowa, 1-etylo-l-metylopropylowa, 1,1-dwu-
etylooktylował, 1,1-dwuetylopropylowa. lrmetvlo-l-
-n-propyloheptyłowa, 1 -etylo-1-izópropylooktylowa
i 1,1-dwu-n-propylodecylowa.

Innymi dużymi objętościowo grupami, które moż¬
na stosować są takie jak 1,2-dwumetylobutyłowa,
1,1-dwumetyloheptyłowa, 2,2-dwumetylopentylowa,
1-etyloheptylowa, 2,2-dwuetylopropylowa, 1,1-dwu-
irietylo-2,2-dwuetylobutyloway 1,12,2-czterometylo-
heksylowa oraz l-metylo-l-n-propylo-2-etylooktylo-
wa.

Podstawnikiem R5 grupy arylowej może być do¬
wolny z wielu dużych objętościowo podstawników
inny niż prosta lub rozgałęziona grupa alkilowa,
taki jak grupa cykloalkilowa o wzrorze 8, w któ¬
rym R§ oznacza grupę alkilową o 1—4 atomach
węgla; R9 i R11 oznaczają niezależnie od siebie a-
tom wodoru lub grupę alkilową o 1—4 atomach wę¬
gla, Q1 i Qs oznaczają grupę CHt, oraz y oznacza
liczbę całkowitą 0—4. Typowymi przykładami ta¬
kich grup są 1-meiyłocyklobutylowa, 1-etylocyklo-
pentylowa, 1-etylocykloheksylowa, 1-metylocyklo-
heksylowa, i-metylocykloheptyiowa i podobne.

Podstawnik R* oznacza także grupy ehlorowcoal-
kiłowe, alkenylowe i alkuiylowe, takie ap. jak gru¬
pa —CR6R7R8>w którym R8 oznacza grupę chlorow-

6

coalkilową o 1—13 atomach węgla, grupę alkeny-
lową o 2—13 atomach węgla lub grupę alkinylową
o 2—13 atomach węgla. Przykładem takich grup
chlorowcoalkilowych, alkenylowych i alkinylowych

• są grupa l,l-dwumetylo-3-chloropropylowa, 1,2-
-dwuetylOr3,4-dwubromoheksylowa, 1-etylo-l-n-pro-
pylo-8-jodononylowa, 1,1-dwu-n-propylo-4-fluorobu-
tylowa, 1-metylo-l -izopropylo-12-chlorododecylowa,
l,l-dwumetylo-3-butenylowa, 2,3-dwuetylo-4-hekse-

10 nylowa, l,l-dwuetylo-2,2-dwumetylo-5-heksenylowa,
l,l,2,2,3,3-sześciometylo-9-decenylowa, 1,1-dwumety-
lo-4-heksenylowa, l,2-dwuetylo-3-heptynylowa, 1-
-izopropylo-3-butynylowa i podobne.

W uprzednio podanym wzorze R5 dodatkowo ozna-
15 cza grupę o wzorze —cR^TO8, w którym R8 ozna¬

cza grupę alkilową o 1—6 atomach węgla podsta¬
wioną grupą alkoksylową o 1—4 atommach węgla
lub grupę alkilową o 1—6 atomach węgla podsta¬
wioną grupą alkilotiodową o 1—4 atomach węgla,

20 Są to więc proste lub rozgałęzione łańcuchy wę¬
glowe o 1—6 atomach węgla, do których są przyłą¬
czone proste lub rozgałęzione łańcuchy o 1—4 ato¬
mach węgla poprzez atom tlenu lub siarki.

Korzystnymi grupami alkoksyalkilowymi i alki-
25 lotiolowymi R* są grupy stanowiące zawadę prze¬

strzenną lub duże objętościowo, np. rozgałęziony
łańcuch węglowy bezpośrednio przyłączony do gru¬
py arylowej, to znaczy jedna lub obie grupy R8
i R7 są grupami alkilowymi. Do takich korzystnych

30 grup należą l,l^wumetylo-2-izopropoksyetylowa,
l-etylo-3-metylotiopropylowa, l,l-dwuetylo-2-izopro-
poksyetylowa, 1 -n-propylo-3-III-rz.-butylotiopropy-
lowa i 2-etylo-3-metylo-3-n-butoksypropyiowa.

Podstawnik R5 oznacza także grupę alkilową pod-
35 stawioną grupą fenyloalkilową, fenyloalkoksylową

lub cykloalkilowa. Np., R5 oznacza grupę o wzorze
—CRŁRTO8, w którym R8 oznacza grupę fenyloalki-
lową, fenyloalkoksylową, cykloalkilowa lub cyklo-
alkiloalkilową o wzorach 9 i 10, w których y, m,

40 n, R9 i R10 mają znaczenie podane uprzednio.
Przykładem takich podstawników R* arylobenza-

midów są takie grupy jak l,l-dwumetylo-2-feiX)-
ksyetylowa, l,l-dwuetylo-3-benzylooksypropylowa,
1 ,l-dwuetylo-3-benzylooksypropylowa, 1,1-dwuetylo-

« 2-fenyloetylowa, l-n-propylo-3-/2-chlorofenylo/buty-
lowa, l,l-dwumetylo-2-cykloheksytoetylowa, 1-ety-
lo-2-metylo-2-/3-allilocykloheksylo/etylowa, 1,1 -dwu-
etylo-2/-fenylopropoksy/etylowa, l-izopropylo-4-/2,2-
dwuchlorocyklopentylo/butylowa i pokrewne grupy,

so Pochodne N^arylobenzamidowe o wzorze 1 można
wytwarzać znanymi sposobami lub analogicznymi
do znanych metod syntezy. Korzystny sposób wyt¬
warzania polega na acylowaniu aryloaminy o wzo->
rze HfNR4 pochodną odpowiednio podstawionego

55 kwasu benzoesowego, zgodnie ze schematem 1, we
wzorach którego R1, Rf, R3 i R4 mają znaczenie
podane uprzednio a L oznacza dobrze odchodzącą
grupę, np. alkanoilooksylową, taką jak formylook-
sylowa lub acetoksylowa; halogenek, taki jak atom

w chloru, bromu lub jodu, lub grupę tworzącą ester
aktywny, taką jak pięciochlorofenoksylowa albo po¬
dobną. Korzystną łatwo odchodzącą grupę jest atom
chlorowca, taki jak atom chloru lub bromu.

Aby otrzymać pochodne benzamidowe o wzorze
65 I, w którym Z oznacza atom siarki, konieczne jest
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siarkowanie grupy keto w amidzie wytwarzanym
w powyżej omawianej. reakcji acylowania. Odpo¬
wiednimi czynnikami siarkującymi są pięciosiarczek
fosforu Łub odczynnik Lawessona (TetrahedronLet-
ters, 22, 4061, 1980). Siarkowanie prowadzi się ko¬
rzystnie ogrzewając w temperaturze wrzenia wyj¬
ściowy amid ze środkami siarkującymi w aprotycz-
nym rozpuszczalniku organicznym, takim jak diok¬
san lub toluen. Typowa temperatura reakcji wy¬
nosi 50—150°C.

Rekację acylowania można prowadzić mieszając
pochodną kwasu benzoesowego z około równomo-
lową ilością aryloaminy we wspólnym rozpuszczal¬
niku, takim jak czterowodorofuran, eter etylowy,
chlorek metylenu, dioksan, dwumetylosulfotlenek,
dwumetylofofmamid, benzen, toluen i podobne. W
razie potrzeby, w reakcji acylowania można sto¬
sować zasadę jako czynnik wiążądy kwas.

Zwykle są to takie zasady, jak węglan sodowy,
wodorek sodowy, węglan -potasowy, wodorotlenek
sodowy, pirydyna, trójetyloamina i pokrewne za¬
sady. Acylowanie na ogół zachodzi w ciągu około
dwóch do około 19 godzin w temperaturze 20—
—200°C, korzystnie 30—120°C. Produkt reakcji, N-
-arylobenzamid według wynalazku, można wyodręb¬
niać odparowując po prostu mieszaninę reakcyjną,
np. pod zmniejszonym ciśnieniem. Produkt można
następnie oczyszczać w razie potrzeby dowolnym
z rutynowanych sposobów, takim jak krystalizacja
z rozpuszczalników, takich jak etanol, octan etylu,
eter etylowy, toluen i podobne; chromatografia na
stałych nośnikach, takich jak tlenek krzemu lub
tlenek glinu lub inne podobne techniki oczyszcza¬
nia.

Wytwarzanie pochodnych benzamidowych o wzo¬
rze 1 wymaga stosowania wyjściowych związków,
znanych lub łatwych do otrzymywania za pomocą
sposobów podobnych do znanych. Większość potrze¬
bnych podstawionych kwasów benzoesowych jest
dostępna handlowo. Reaktywne pochodne takich
kwasów benzoesowych otrzymuje się stosując ruty¬
nowe sposoby. Np., korzystny sposób według wy¬
nalazku wymaga zastosowania halogenków lub mie¬
szanych bezwodników podstawionych kwasów ben¬
zoesowych. Halogenki kwasowe. otrzymuje się w
reakcji kwasu benzoesowego z czynnikiem chlorow¬
cującym, takim jak chlorek oksałilu, chlorek tio-
nylu, trójchlorek fosforu lub trójbromek fosforu.

Bezwodniki kwasu benzoesowego, które można
kondensować z aminą i otrzymywać benzamidy,
otrzymuje się w reakcji soli kwasu benzoesowego
z metalem alkalicznym, takiej jak np. sodowa lub
chlorek benzoilu lub bromek acetylu.

Do pochodnych kwasu benzoesowego powszechnie
stosowanych do syntezy benzamidów według wy¬
nalazku należą następujące związki:

chlorek 2,6-dwumetoksybenzóilu,
mieszany bezwodnik kwasu mrówkowego z kwa¬

sem 2,6-dwumetoksybenzdesowym,
bromek 2,6-dwuętoksybenzoilu,
jodek 2,6-dwu-n-propoksybenzoilu,
chlorek 2-metoksy-6-n-propoksybenzoilu,
bromek 2-metoksy-3-etoksybenzoilu,
mieszany bezwodnik kwasu octowego z kwasem

3- etoksy-5-n-propoksy-benzoesowym,
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bromek 2,4,6-trójetylobenzoilu,
chlorek 3,5-dwu-n-butylobenzoilu,
bromek 2-metoksy-6-chlorobenzoilu,
mieszany bezwodnik kwasu octowego z kwasem

• 2.6-dwu-n-propoksybenzoesowym,
bromek 2-metoksy-6-fluorobenzoilu,
chlorek 2,6-dwumetoksy-4-trójfluorometylobenzoi-

lu,
jodek 2,6-dwuetylobenzoilu,

io bromek 2-metoksy-6-etylotiobenzoilu,
chlorek 2,4,6-trójmetoksybenzoilu,
bromek 2-metoksy-6-etylo-4-trójfluorometyloben-

zoilu i podobne.
Wymagane jako związki wyjściowe aryloaminy

15 o wzorze HfNR4 są łatwo dostępne w handlu lub
można je wytwarzać dobrze znanymi sposobami.
Np., 5-aminoizoksazole podstawione w pozycji 3
można wytwarzać w, reakcji odpowiedniego^estru
kwasu karboksylowego, takiego jąk ester o wzorze

20 R5COOCHf, z acetonitrylem i silną zasadą, taką jak
wodorek sodowy i następnie z hydroksylaminą.
Reakcja przebiega według schematu >&

Podobnie, 5-podstawione 3-aminoizoksazole moż¬
na otrzymywać drogą tworzenia iminoeteru z od-

25 powiedniego podstawionego 0-ketonitrylu i następnie
działania hydroksyloamina w c$lu wytworzenia so¬
li iminiowej, oraz kwasem protonowym. Reakcja
zachodzi według schematu 3.

Wyjściowe tiadiazoloamdny można wytwarzać w
30 reakcji halogenku kwasu karboksylowego z tiose-

mikarbazydem, według schematu 4.
Podobnie, pirazoloaminy, można syntetyzować

poddając reakcji hydrazynę z odpowiednim pod¬
stawionym 0-ketonitrylem, zgodnie ze schematem 5,

35 Hydrazynę wykorzystuje się także w syntezie po¬
chodnych triazolu według schematu 6.

Imidazoliloaminy można otrzymywać w reakcji
cyjanamidu z aminometyloketonem według sche¬
matu 7.

*o Aminometyloketony poddaje się także reakcji z
amoniakiem, siarkowodorem i nadtlenkiem wodo¬
ru, otrzymując zgodnie ze schematem 8 aminoizo-
tiazole.

Aminooksadiazole otrzymuje się w reakcji oksy-
45 mu amidu z bezwodnikiem trójchlorooctowym i

następnie z amoniakiem, według schematu 9.
Aminopirydązyny wytwarza się w reakcji odpo¬

wiedniej podstawionej chlorowcopirydazyny z amo¬
niakiem, zgodnie ze schematem 10.

50 Te i inne drogi syntezy aryloamin o wzorze
HfHH4 są dobrze znane w chemii organicznej.

Jak już uprzednio wspomniano, korzystnymi pod¬
stawnikami arylowymi R4 są grupa 3-izoksazolilo-
wa, 4-izoksazolilowa i l,3,4-tiadiazoLilowa-2. Przy-

55 kładami typowych izoksa^olUoamin i riaddazoiiloa-
min, stosowanych jako związki wyjściowe do acy¬
lowania pochodną kwasu benzoesowego, są nastę¬
pujące związki:

3-UI-rz.-butylo-5~aminoizoksazol,
w 3-/l,l^wumetylopentylo/-5-aminoizoksazol,

3-/l,l-ó^wuetylo-4^tokBybutylo/-5-ammoizQksązpl^
3-/1-etylocykloheksylo/-5-aminoizoksazoi,»
3-/l,2-dwuetylo-5-heksenylo/-5-aminoi4QlnmwŁ
3-/2,2-dwu-n-rłropylo^-cykloheptylobu^łq^5T«irtl-

<5 noizoksazol,
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3-[l,l-dwximetylo-3-/4-fenylobutoksy/propylo]-5-
aminoizoksazol,

3-/l,l-dwuetylo-5-cykloheksylq»pentylo/-4-aminoizo-
ksazol,

3-/l-n-butylo-2,3-dwuchlorocyklopropylo/-5-amino-
izoksazol,

3-amino-5-/l,l-dwuetyloheptylo/izoksazol,
3~amino-5-/l-izopropylo-3-cykloheksylopropylo/-

izoksazol,
3-amdno-5-/l, 1 -dwumetylo-6-heptenylo-izoksazol,
3-amino-5-[l,l-dwuetylo-3-/2,6-dwupromofenylo/

propylo] -izoksazoi,
3-amino-5-/l,l-dwu-n-propylo-6-jodoheksylo/-izo-

ksazol,
3-amino-5-/l,2-dwumetylo-3-etylotiopropylo/-izo-

ksazol,
3-amino-5-/2,3-dwumetylo-5-izobutoksypentylo/-

izoksazol,
3-ammo-5-/l,4-dwum€tylo-2,2,3-trójetylo-5-bromo-

pentyloMzoksazol,
2-amino-5-III-rz,-butylo-lt3,4-tiacl4azol,
2-amino-5-/l-ełylo-l^inetylopropylo/-l,3,4-tiadiazol,
2-aminp-5-/l,l-dwuetKlo-5vetyl<>tiopentylo/-l,3,4-

tiadiazol, .*■..... -? ■■,
2-ammo-5-/lłWwuetylo-5-etyloti,opentylo/-4,3,4-

tiadiazol,
2-amino-5-I2,2-dwu-n-praipylo-4-/2-metylofenoksy/-

butylo]-l ,3,4-tiadiazol,
2-amino-5-/l-etylo-3-izopropylo-4-chlorocyklopen-

tylo/-l,3,4-tiadiazol,
2-amino-5-/2-n-propylo-3-metylo-5-III-rz.-butylo-

tiopentylo/-l,3,4-tiadiazol,
2-amino-5-/l,l-dwumetylo-3-jodopropylo/-l,3,4-tia-

diazol,
2-amino-5-/l,l-dwu-n-propylodecylo/-l,3,4-tiadia-

zol,
2-amino-5-/l,l-jdw!uetylo-6rheptynylo/-l,3,4-tiadia-

zol,
Ponadto, jako aryloaminy w syntezie pochodnych

benzamidowych według wynalazku stosuje się oksa-
diazole, triazole, izotdazole, imidazole, pirazole i pi-
rydazyny. Do takich powszechnie stosowanych ary-
loamin należą przykładowo:

2-amino-5-/l-etylo-l-metylopropyloM,3,4-oksadia-
zol,

2-amino-5-III-rz.-butylo-l ,3,4-oksadiazol,
2-amino-5-/l ,1 -dwumetylo-6-izopropoksyheksylo/-

1,3,4-Oksadiazol,
5-ammo-3-/l-n-propylocykloheptylo/-l,2,4-oksadia-

zol,
3-amino-5-l,l-d!wu«netylo-3-etyIo-4-metylotiobuty-

lo/-l,2,4-ofcsadiazol,
2-amino-5-[l,l-dwu-n-proipylo-3-/4-bromofenylo/

propylo]-l,2,4-oksadiazol,
2-amino-l,3r4-triazol,
3-amińo-5-III-rz.-butyilp-l ,2,4-triazol,
2-amino-5-/l,l-dwuetyloheksylo/-l,3,4-triazol,
2-amino-Ś-/l-n-propylo-2,2-dwubromocyklopropy-

lo/-l,3,4-triazol,
3-aniinó-5-/l,l-dwuetylo-4-fluorobutylo/-l,2,4-tria-

zol,
2-amino-5-/l,l-dwumetylo-2,2-dwuetylo-3-n-prO-

pylo-4-pentenylo/l,3,4-triazol,
3-amino-5-/l ,l-dwuetylopropylo/-l,2,4-tiadiazol,

5-amino-3-[l-/2-butynylo/cykloheksylo/-l^,4-oksa-
diazol,

5-amino-2-/l,l-dwumetylo-3-chloropfopylo/-l,3,4-
oksadiazol,

* 3-amino-5-/-l,l-dwuetyloheptylo/-l,24-oksadiazol,
2-amino-5-/l-etylo-l-metylo-6-n-butylotioheksylo/-

1,3,4-triazol,
5-amino-3-/l,l-dwuetylo-2-metyloheksylo/-izotia-

zol,
i* 5-amino-3-III-rz,-butyloizotiazol,

5-amino-&-/l-n-propylocyklohepłylo/izotiazol,
5-amino-3-[1 ,l-dwuetylo-4-/3-metylocyklopentylo/

butylo]izotiazol,
3-amino-5-1,1 -dwuety loheksylo/izotiazol,

w 3Jamino-5-[l-etylo-2-metylo-4-/3-fenoksypropylo/-
oktylo]izotiazol,

3-ammo-5fT/l,2,3-tr6jmetylo-5^chloroheptylo/-izotia-
zol,

3-amino-5-/l,l-dwuetylo-5-n-butylotiopentylo/-izo-
» tiazol,

5-amino-3-/l,l-dwu-n-propyloheksylo/-pirazol,
5-amino-3-III-rz.-butylqpirazol,
5-amino-3-l-etylo-l-metylopropyIo/-plrazol,
5*amino-3-/l,l-dwuetylo-4-pentenylo/-pirazol,

15 5-amino-3-[l,l-dwumetylo-4-/3-fenylopropoksy/bu-
tyloj-pirazol,

5-amiDO-3-/2,2-dwuetylodeć!rIb/-pirazol,
3-amino-5-/l-etylo-4,4-dwume,tylo-5-chloropenty-

lo/-pirazol, -u
30 r

3-amin0-5-/1-etylo-1-metylopropylo/pirazol,
3-amino-5-/l,l-dwumetylo-6-n-butoksylenylo/-pi-

razol,
2-amino-5/l-etylo-l metylopropyloMmidazol.

M 2-amino-5 - [ l-/2-propenylo/-1-/2-propynyloM-he-
ksenylo]-imkiazol,

2-amino-5-/l-etylo-4-fenylobutylo/-imidazol,
S-amino-S-Zl^-dwubutyloheksyloZ-pirazol,
3-amino-5-/l,l-dwuetylo-4-cykloheksylobutylo/-pi-

40 razol,
3-amino-6-/l-etylocyklobeksyl<V-piry<^zyna.
Szczególnie korzystną grupą benzamidów o wzo¬

rze 1 są związki o wzorze 22, w którym R4 oznacza
grupę o wzorze 19, wzorze 20 lub wzorze 6, w któ-

45 rych tó waorach R oznacza atom wodoru a R1 ozna¬
cza grupę o wzorze 7 lub grupę o wzorze 23, w
których to wzorach R* oznacza grupę alkilową
o 1—4 atomach węgla, R7 oznacza atom wodoru
lub grupę alkilową o 1—4. atomach węgla, R8

50 oznacza grupę alkilową o 1—13 atomach węgla,
oraz y oznacza liczbę całkowitą 0—4.

Do najbardziej korzystnych związków z powyż¬
szej korzystnej grupy należą między innymi:

N-[3-/1^etylo-l-metylopropylo/-5-izoksazolilo] -2,6-
55 dwumetoksybenzamkl,

N-/3-III-rz.-butylo-5-izoksazolilo/2,6-dwumetoksy-
benzamid,

N-[5-/l-etylo-l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-
2,6-dwumetoksybenzamid,

60 N-[5/l,l-dwuetylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-
dwumetoksybenzamid,

N-[3-/l,l-dwumetylopropylo/-5-izoksazolilo]-2,6-
dwumetoksybenzamdd,

N-[3-/l,l-dwuetyloheksylo/-5-izoksazolilo]-2,5-dwu-
«* metoksybenzamid,
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N-[5-/l-etyloheptylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwu-
metoksybenzamid,

N-[3-/l,l-dwuetyloheptylo/-5-izoksazolilo]2,6-dwu-
metoksybenzamid,

N-[3-/l-etylo-l-metylobutylo/5-izoksazolilo]-2,6- 5
dwumetoksybenzamid,

N-[3-/l,l-dwuetylobutylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwu-
metoksybenzamid,

N-[l-metylobutylo/l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwume-
toksybenzamid, *°

N- [5-/l-etylo-l-<metyloheksyloM,3,4-tidiazolilo-2] -
2,6-dwumetoksybenzamid,

N-[3-/l,l-dwumetylotetradecylo/-5-izoksazolilo]-2,6-
dwumetoksybenzamid,

N-[5-/i,2-dwumetylobutylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2}- 15
2.6-dwumetoksybenzamid, >

N-[5-/1,1-dwuetyloheksylo/-3-izoksazolilo]-2,6-dwu¬
metoksybenzamid,

N-[5-/l,l,2-trójmetylobutylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-
2,6-dwumetoksybenzamid, 20

N-[3-/l,l,2,2-czterometylobutylo/-5-izoksazolilo]-
2,6-dwumetoksybenzamid,

N-[3-/l-etyloheksylo/-5-izoksazQlilo]-2,6-dwumeto¬
ksybenzamid,

N- [5-/1 -etylo-1 -metylopentylo/-3-izoksazolilo]-2,6- 25
dwumetoksybenzamid,

N-[5-/l,l-dwuetylodecylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-
dwumetoksybenzamid,

N-[5-/1-izopropylocykloheksylo/-3-izoksazcxlilo]-2,6-
dwumetoksybenzamid, 30

N-[5-/l-metylocyklopropylo/-l,3,4-Uadiazolilo-2]-
2,6^dwumetoksybenzamid,

N-[5-/l-etylocykloheptylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-
dwumetoksybeńzamid,

N-[3-/l-dziopropylocyklopentylo/-5-izoksazolilo]-2,6- 35
dwuimetoksybenzamid,

Do innych związków według wynalazku należą
następujące:
N-[5-/l,l^dwu.etylo-2-metylotioetylo/-l,3,4-tiadiazo_

N- [5-/l,l-dwuetylo-2-metylotioetylo/-l,3,4-t iadiazo- «
liio-2] -2,6-dwuetoksybenzamid,

N-[5-/2,2-dwuetylabutylo/-l,3,4-tidiazolilo-2]-2,6-
dwuetoksybenzamid,

N-[5-l,2-dwuetylo-3-izopropoksypropylo/-l,3,4-
-tiadiazólilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid/ 45

N-[3-/l,l-dwumetylo-2-cykloheptyloetylo/-5-
-izoksazolilo]-2,6^dwu-n-propoksybenzamid,

N-[3-/2 2-dwuetyloheksylo/-5-izoksazolilo]-2,6-
-dwumetoksybenzamid,

N-[5-/1,I-dwuetylo-2-fenyloetylo/-l,3,4-tiadiażolilo- 50
-2]-2,6-dwumetoksybenzamid,

N-[3-/l,l-dwuetyloheksylo/-5-izoksazolilo]-2,6-
-dwuetoksybenzamid,

N^[5-l,l-dwuetylo-5-fluoropentylo/-l,3,4-tiadiazo-
lilo-2]-2,6-dwu-n-propoksybenzamid, 55
N-[3-/l,l-dwuetylo-2-metoksyetylo/-5-izoksazolilo]-
2,6-dwumetok5ybenzamid,

N-[5-/1,1-dwuetylopentylo/-4H-l,2,4-triazolilo-3-]-
2,6-dwumetoksybenzamid,

N-i[5-/l.-etylo-l-metylobutylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]- 60
2,6-dwuetylabenzamid,

N-[3-/1-etylo-1-fenyloetylo/-5-izoksazolilo]-2,6-
dwuetoksybenzamid,

N-[5-/l-etylo-l-metylo-3-chloropropylo/l ,3,4-tia-
diazolilo-2]-4-metoksybenzamid, 65
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N-[5-/l-etylo-l-metylo-3-metoksypropylo/-l,3,4-
tiadiazolilo-2]-2,4,6-trójetoksybenzamid,

N-[3-/l-metylo-l-benzylooksyetylo/-5-izoksazoli-
lo]-2,6-dwumetoksybenzamid,

N-]3-/l,l-dwu-n-própylo-5-fenylopentylo/-5-izo-
ksazolilo]-dwumetoksybenzamid,

N-[5-/l-etylocyklobutylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-
-dwuetoksybenzamid,

N-[3-/l,l-dwuetylo-3-butenylo/-5-i-zoksazolilo]-2,6-
-dwuetoksybenżamid,

N-[5-/l-metylocyklopropylo/-l,3,4—tiadiazolilo-2]-
-2,6-dwuetoksybenzamid,

N-[5-/l-etyloćykloheptylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-
-dwu-n-propoksybenzamid,

N- [3-/1 ,l-dwuetylo-5-chloropentylo/5-izoksA2olilo]-
-2,6-dwumetoksybenzamid,

N-[3-/l-rt-propylocyklobutylo/-5-izoksazdlilo]-^,6-
-dwuetoksybenzamid,

N-[3-/l-izc^rt)pylocyklop^ntyio/-5-rżoksazoliloi-2-
-etylotio-6-metoksybenzamid,

N-[3-/2-metylo-3-/2-metylo/-l-propenylo/cyklobu-
tylo]-5-izoksazolilo/-2,6-dwuetoksybenzamid,

N-[5-/l,lldwumetylo-3-pentenylo/-l,3,4-tiadiązoli-
lo-2]-2-metoksy-6-n-propoksybenzamid,

N-[3-/1,1-dwumetylopropylo/lH-pirazolilo-5]-2,6-
-dwuetoksybenzamid,

N- [3-/1 -etylo-1 -metylopropylo/-5-izokśazolilo]-2-
-fluoro-6-etoksybenzamid,

N-[3-/l,l-dwu-n-propylopentylo/-lH-pirazolilo-fr]-
-2-metoksy-6-etoksybenzamid,

N-[5-/l,l-dwumetylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-
-benzamid,

Ń-[5-/l-etylocyklopentylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-
-dwuetoksybenzamid,

N-[5-/l-metylo-l-n-propylopentylo/-l,3,4-tiadiazo-
lilo-2]-2-metylo-6-metylotiobenzamid,

N-[3-/l-etylo~l-metylobutylo/-5-izoksazolilo]-2-
-bromo-6-metoksybenzamid,

N-[5-/l-etylo-l-metylodecylo/-l,2,4-tiadiazolilo-2]-
-2,6-dwumetoksy-4-trójfluorometylobenzamid,

N-/3-III-rz.-butylo-5-izotiazolilo/-2,6-dwuetoksy-
benzamid, '

N-[3/l ,1 -dwuetylopentylo/-5-izoksazolilo]-2,4,6-
-trójmetylobenzamid,

N-[3-/l,l-dwuetyloheksylo/-5-izoksazalilo]-4-jodo-
benzamid,

N-[3-/l,2,2-trójmetylo-l-etylopropylo/-l,2,4-tiadia-
zolilo-5]-3-etylotio-6-metoksybenzamid,

N-[3-/1-etylo-1 -metylopropylo/-l,2,4-tiadiazolilo-
-5]-2,6-dwu-n-propoksybenzamid,

N- [3-/1 -etylo-l-n-propyloheksylo/-l ,2,4-oksadiazo-
lilo-5]-2,6-dwuetoksybenzamid,

N- [3-/l-etylocykloheptylo/-l,2,4-oksadiazolilo-5] -
-2,4,5-trójmetoksybenzamid,

N-[3-/-etylo-3-fenylopropylo/-l,2,4-oksadiazolIlo-
-5]-2,6-/dwumetylfctio/benzamid,

N-[3-/l-metylo-2-etylo-3-heksynylo/-l,2,4-oksadia-
zolilo-5]-2,6-dwumetoksybenzamid,

N-[5-/4/-/l-etylo-l-metylopropylo/-2-imidazolilo]-
-2,6-dwumetoksybenzamid, -1 ? r: <: t

N-[5/4/-l,l-dwumetylo-5-fenylopentylo/-2-imida«b»
lilo]-2,G-*iwu/etylotio/benzamid, ^ Ł gn^--

N-[5/4/-/2,2-dwuetylo-2-cyklobu1ylC^|^*ikriaa-T
zolilo]-2,6-dwumetoksy-4-trójfluor&i^i>^Wnzaiftiidr
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N-[5-/4/-/1 -/3-butenylo/cykloheksylo/-2-imidazoli-
lol-2-chloro-4-metoksy-6-etoksyben,^mid,

N-/6-/l-etylo-l-metylapropylo/pirydazynylo-3]-2,6-
-dwu-n-propoksybenzamid,

N-[6-/l -etylo-3-cykloheptylopropylo/pirydazynylo-
-3]-2,6-dwu-n-butoksybenzamid i podobne.

W niektórych przypadkach może być pożądane
zwiększenie rozpuszczalności w wodzie benzamidów
według wynalazku drogą "formowania dopuszczal¬
nych w rolnictwie soli. Rodzaj tych soli jest oczy¬
wisty dla fachowców i zbędne jest ich wyliczanie.
Wystarczy powiedzieć, że otrzymuje się sole metali
alkalicznych z grupy IA, zwłaszcza sodowe. Można
je wytwarzać poddajęąc benzamidy o wzorze 1 re¬
akcji z silną zasadą, taką jak wodorek sodowy, w
eterze, takim jak eter etylowy lub czterowodoro-
furan. Reakcję prowadzi się w zakresie tempera¬
tur 0—50°C, korzystnie w pokojowej temperaturze.

Sposób wytwarzania różnych benzamidów według
wynalazku jest : ilustrowany poniżej podanymi
szczegółowymi przykładami. Przykłady te nie wy¬
czerpują wszystkich możliwych związków według
wynalazku oraz możliwych dróg syntezy, i nie zo¬
stały tak pomyślane.

Przykład I; Wytwarzanie N-[3-/l-etylo-l-me-
tylopropylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenza-
midu. .......

A) Wytwarzanie 5-amino-3-/l-etylo-l-metylopro-
pylo/-izoksazolu.

16,5 kg 2-etylomaślanu metylu poddano reakcji
z 60 kg n-butylólitu, dwuizopropyloaminą i 19,1 kg
jodku metylu, otrzymując 17,4 kg 2-etylo-2-metylo-
maślanu metylu. Porcję 7,5 kg powyższego estru
poddano reakcji z 3,24 kg acetonitrylu i 5,03 g wo¬
doru sodowego w 33 litrach czterowodorofuranu,
otrzymując keton 1-etylo-l-metylopropylocyjanome-
tylowy, który z kolei poddaną reakcji z 4,35 kg
chlorowodorku hydroksylaminy i 2,54 kg wodoro¬
tlenku sodowego w 44 litrach wody. Otrzymano
5,65 kg 5-amino-3-/1-etylo-1-metylopropylo/izoksa-
zolu.

B) Wytwarzanie chlorku 2,6-dwumetoksybenzo-
ilu.

8,5 kg kwasu 2#-dwumetoksybenzoesowego roz¬
puszczono w 60 litrach toluenu i roztwór miesza¬
no w pokojowej temperaturze wkraplając w ciągu
45 minut 6,8 litra chlorku tionylu. Po zakończeniu
wkraplania mieszaninę reakcyjną ochłodzono do po¬
kojowej temperatury, odparowano rozpuszczalnik
pod zmniejszonym ciśnieniem, pozostałość przemyto
25 litrami eteru naftowego, ochłodzono i sączono,
otrzymując surowy stały produkty

Produkt ten mieszano w ciągu jednej godziny-w
nowej porcji 25 litrów eteru naftowego, ochłodzo¬
no, do temperatury 10°C i sączono. Otrzymano 8,94
kg chlorku 2,6-dwumetpksybenzoilu.

C) Synteza N-[3-/lTę|ylo-l-metylopropylo/-4-izo-
ksazolilo J -2,6-dwumętoJcsył>enzaunidu. c

Eto roztworu 3,36 kg 5-amino-3-/l-etylo-l-metylo-
propyloMzoksazolu w 65 litrach toluenu dodawa¬
no porcjami w ciągu 30 minut 4^015 kg chlorku
2,6-dwumetoksybenzollu. Całość ogrzewano w tem¬
peraturze wrzenia i mieszano w ciągu 48 godzin, po
czym ochłodzono do pokojowej temperatury i za-
tężono do objętości 25 litrów odparowując rozpusz¬

czalnik pod zmnieszonym ciśnieniem. Wytrącony
produkt odsączono, przemyto toluenem i suszono
na powietrzu. Otrzymano 6,084 kg- N-[3-/l-etylo-l-
-metylopropylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksyben-

5 zamidu o temperaturze topnienia 172—174°C. Wy¬
dajność 91°/i. ">■

Analiza elementarna:

obliczono dla C^H^NiO^ C — 85,04, H — 7,28, N —
8,43;

io znaleziono: G — 64,79, H — 7,02, N — 8,28^/g.
Przykład II. Wytwarzanie N-/3-/l,l-dwume-

tyloetylo/-5-izoksazolilo/-2,6-dwu-n-propoksybenza-
midu.

A) Otrzymywanie chlorku 2,6-dwu-n-própoksy-
15 benzoilu.

Ester metylowy kwasu 2,6-dwuhydroksybenzceso-
wego poddano reakcji z jodkiem n-própylu w obec¬
ności wodorku sodowego, otrzymując ester mety¬
lowy kwasu, 2,6-dwu-n-propoksybenzoesowego, któ-

20 ry następnie zmydlono w reakcji z 40«/o wodnym
roztworem wodorotlenku potasowego w etanolu
i otrzymano kwas 2,6-dwu-n-propoksybenzoesowy.
20 g powyższego kwasu ogrzewano w terhperaturze
wrzenia wr ciągu pięciu godzin w 30 ml chlorku

25 tionylu w 100 ml benzenu. Po odparowaniu roz¬
puszczalnika pod zmniejszonym ciśnieniem i oczysz¬
czeniu pozostałości za pomocą ófestylacji otrzyma¬
no 4,8& g chlorku 2,6-dwu-n-propoksybenzoilu
o temperaturze wrzenia 135^140°C pod ciśnieniem

30 około 26,7 Pa.;
B) Do roztworu 2,8 g 5-amino-3-/l,l-dwumetylo-

etyloZ-izoksazolu w 40 ml czterowodorofuranu za¬
wierającego 4,4 ml trójetyloaminy wkroplono pod¬
czas mieszania w ciągu 10 minut roztwór 4,88 g

35 chlorku 2,6-dwu-n-propoksybenzoilu w 10 ml czte¬
rowodorofuranu. Po zakończeniu wkraplaniai mie¬
szaninę reakcyjną ogrzewano w temperaturze wrze¬
nia w ciągu 72 godzin.

Mieszaninę następnie ochłodzono do poko-
40 jowej temperatury i odparowano rozpuszczalnik

pod zmniejsćzonym ciśnieniem. Pozostałość "roz¬
puszczono w mieszaninie chlorku metylenu i wo¬
dy, warstwę organiczną oddzielono, przemyto wo¬
dą, suszono i rozpuszczalnik odparowano pod

45 zmniejszonym ciśnieniem. Otrzymano oleistą po¬
zostałość krystalizowano z rozpuszczalnika Skel-
ly B i eteru etylowego i otrzymano 750 mg (KP/o)
N-[3-/J,l-dwumetyloetylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwu-
-n-propoksybenzamidu o temperaturze topnienia

50 85—87°C,
Analiza elementarna: ■

obliczono dla CnH^NfO*: C — 66,64, H — 7,83/
N — 7,77;
znaleziono: C — 67,65, H — 7,78, N — 7,32Vo.

55 Przykład III. Wytwarzanie N-[5-/l-etylo-
cykloheksylo/-3-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksyben-
zamidu.

A) Wytwarzanie 3-amino-4-/l-etylocykk>heksy-
lo/-izoksazolu. -

•o Acetonitryl poddano reakcji z 1-etylo-l-meto-
ksykarnylocykłoheksanem w obecności wodorku
sodowego i otrzymano l-etylo-l-/2-cyjanoacetylo/
/cykloheksan. 55 g powyższego związku rozpusz¬
czono w 200 ml eteru etylowego zawierającego

€5 20,5 g bezwodnego metanolu i całość mieszano
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i chłodzono w temperaturze około 5°C. Przez
mieszaninę reakcyjną przepuszczano w ciągu 45
minut gazowy chlorowodór a następnie całość po¬
zostawiono w temperaturze 0°C w ciągu 12 go¬
dzin. 5

Po odparowaniu rozpuszczalnika pod zmniejszo¬
nym ciśnieniem otrzymano żółty osad, który roz¬
puszczono w 300 ml bezwodnego metanolu i do roz¬
tworu dodano 97 g trójetyloaminy i 22 g chloro¬
wodorku hydroksylaminy. Mieszaninę reakcyjną 10
ogrzewano w temperaturze 50°C w ciągu trzech
godzin, po czym ochłodzono do pokojowej tempe¬
ratury i rozcieńczono 25 ml stężonego kwasu sol¬
nego. Kwaśną mieszaninę reakcyjną ogrzewano w
temperaturze 50°C w ciągu 12 godzin, następnie 15
ochłodzono do pokojowej temperatury i zatężonc
do sucha pod zmniejszonym ciśnieniem.

Pozostałość rozpuszczono w wodzie i zalkalizowa-
no 20Vi roztworem wodorotlenku sodowego. Pro¬
dukt ekstrahowano eterem etylowym, roztwór ao
przemyto wodą, suszono i odparowano rozpuszczal¬
nik. Produkt destylowano i otrzymano 14 g 3-
amino-5-/l-etylocykloheksylo/izoksazolu o tempera¬
turze wrzenia 135—140°C pod ciśnieniem około
13,33—6,67Pa. 25

B) Roztwór 14 g 3-amino-4-/l-etylocykloheksy-
lo/izoksazolui 14,4 g chlorku 2,6-dwumetoksyben-
zoilu w 100 ml toluenu mieszano i ogrzewano w
temperaturze wrzenia w ciągu 18 godzin. Miesza¬
ninę reakcyjną ochłodzono do pokojowej tempera- m
tury i odparowano rozpuszczalnik pod zmniejszo¬
nym ciśnieniem. Otrzymano stały produkt rozpusz¬
czano w 200 ml chlorku metylenu, przemyto roz¬
cieńczonym roztworem wodorotlenku sodowego
i solanką, suszono i odparowano rozpuszczalnik. 35
Produkt krystalizowano z chlorku metylenu i ete¬
ru etylowego, otrzymując 15,5 g (60^/t) N-[5-/-3-izo-
ksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamidu o temperatu¬
rze topnienia 179—18l°C.
obliczono dla CnHieNtC^: C — 67,02, H — 7,31, 40
N — 7,82;
znaleziono: C — 66,81, H — 7,02, N — 7,54Vt.

Przedstawione poniżej związki otrzymano pod¬
dając aminoizoksazol reakcji z halogenkiem 2,6-
dwulakoksybenzoilu. Stosując ogólne sposoby opi- «
sanę w przykładach I—III otrzymano odpowied¬
nie N-izoksazolilo^2,6-dwualkoksybenzamidy.
Przykład IV. N-/3-/l,l-dwumetylo-2-chloro-

etylo/-5-izoksazolilo/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 172—173°C. Wydajność 50

topnienia 172—173°C. Wydajność 33*/t.
Analiza elementarna:

obliczono dla CieHifCINiOi: C — 56,72, N — 8,27,
H ^-5,65, N — 8,27, Cl — 10,46;
znaleziono: C — 56,49, H — 5,66, N — 8,08, Cl — *
10,4V».

Przykład V. N-/3-/2,2-dwumetylopropylo/-5-
-izoksazolilo/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 152—154°C, wydajność 24#/t.

Analiza elementarna: a w

obliczono dla Ci7H£jN204: — C — 64,13, H — 6,97,
N —8,80;
znaleziono: C — 64*07, H — 6,76, N — 8,62«/t.

Przykład VI. N-[3-A,l-dwumetyloetyloA5-
-izoksazoliloJ-2,6-dwumetoksybenzamid. w

Temperatura topnienia 172—173°C, wydajność 66^/t,
Analiza elementarna: obliczono dla Ci6HtoNt04:

C — 63,14, H — 6,62, N — 9,20; znaleziono: C —
62,90, H — 6,52, N — 8,94Vt.

Przykład VII. N-/5-/l,l-dwumetyloetylo/-3/
/izoksazolilo-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 182—183°C, wydajność 27t/§.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci6HMNt04: C — 63,14, H — 6,62, N —
9,20;
Znaleziono: C — 63,14, H — 6,64, N — 9,07V§.

Przykład VIII. N-[3-/l,l-dwumetyloetylo/
-5-izoksazolilo]-2-metoksy-6-izoprópoksybenzamid.
Temperatura topnienia 126^128eC, wydajność
3,5«/o.

Analiza elementarna: -.

obliczono dla Ci8Ht4Ni04: C — 65,24, H — 7,00, N —
8,45;
znaleziono: C — 64,00, H — 6,80, N — 8,39«/o.

Przykład IX. N-P-ZU-dwumetylop-ropylo/
/-5-izqksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 140—142°C, wydajność 50*/*.

Analiza elementarna:
obliczono dla C^H^NiO*: C — 64,13, H — 6,97, N —
8,80;
znaleziono: C — 63,86, H — 6,71, N — 9,05Vi.

Przykład X. N-[3-/1,1-dwumetylopentylo/-5-
izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 132—133°C, wydajność 31*/§.

Analiza elementarna:
obliczono dla CltHt6N*04: C — 65,88, H — 7,57,
N — 8,09;
znaleziono: C — 65,88, H — 7,42, N — 7,86V#.

Przykład XI. N-[3-/2-cąykloheksylo-l,l-dwu-
metyloetylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenza-
mid.

Temperatura topnienia 146—148°C, wydajność 21Q/t.
Analiza elementarna:

obliczono dla C»HwNt04: — C — 68,37, H — 7,82,
N — 7,25;
znaleziono: C — 68,12, H — 7,57, N — 6,99Vt.

Przykład XIII. N-[3-/1,I-dwumetylo-2-feny-
loetylo/-5-izoksazolilo]-2,6- dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 108—110°C, wydajność 9Vo.

Analiza elementarna:
obliczono dla CnHwNtOi: C — 69,46, H — 6,36,
N — 7,36;
znaleziono: C — 69,28, H — 6,53, N — 7,12Vt.

Przykład XIV. N-[3-/l-etylo-l-metylobutylo/
/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 149—151°C, wydajność 41i/o.

Analiza elementarna:

obliczono dla CiAsN^: C — 65,88, H — 7,57, N —
8>09;
znaleziono: C — 65,59, H — 7,35, N — 7,87V».
Przykład XV. N-[3-/l,l-dwumetylopropylo/-5-

-izoksazolilo]*2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 163—16$°C, wydajność 13^/t.

Przykład XVI. N-[3-/1,1-dwumetylo-3-bute-
nylo/-5-izoksazolilo]-2,6-clwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 160—162°C, wydajność 229ft.

Analiza elementarna: u-il vb-dtC
obliczono dla > CieHaNtO*: C — 6M3v&?**f*Bl*,
N —8,48;- ,^bcr-> -■■.■;*>
znaleziono: C — 65,23, H — 6,5ą Uir— S$*k. *->*
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Przykład XVII. N-[3-/l-metylocykloheksylo/
/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid
Temperatura topnienia 161—163°C, wydajność 54#/t.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci^NsC^: C — 66,26, H — 7,02, N —
8,13;
znaleziono: C — 66,06, H — 6,80, N — 8,28Vt.

Przykład XVIII. N-[3-/l,l-dwumetylotetra-
decylo/-5-izoksazplilo]-2,6-dwumetoksybenzaimid
Temperatura topnienia 57—59°C, wydajność 9°/i.

Analiza elementarna:

obliczono dla CmHmNiO*; — C — 71,15, H — 9,38,
N — 5^93;
znaleziono: C — 71,34, H — 9,15, N — 5,8lVt.

Przykład XIX. N-[3-/l-etylocykloheksylo/-5-
-iżofcsazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 177—179°C, wydajność 34#/#.

Analiza elementarna:
obliczono dla CtoH,6Nf04: C — 67,02, H — 7,31,
N — 7,82;
znaleziono^ C — 66,74, H — 7,07, N — 7,90V#.

P r z y k ł a d X X. N-[3-/l,l,3^trójmetylobutylo/-5-
-izoksazoliIo]-2,6-dwumetoksybenzamicl.
Temperatura topnienia 146—148°C, wydajność 12Vf.

Analiza elementarna:
obliczono dla CitHwNtC^: C — 65,88, H — 7,57,
N — 8,09;
znaleziono: C — 65,70, H — 7,50, N — 7,87i/*.

Przykład XXI. N-[3-/l-metylocyklopentylo/
/-5-izoksazolilo]-2ł6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 128—130°C, wydajność 10f/«.

Analiza elementarna:
obliczono dla CisHmNsC^: C — 65,44, H — 6,71, N —
8,48;
znaleziono: C — 65,24, H — 6,59, N — 8,22Vt.

Przykład XXII. N-[5-/l,l-dwumetylobutylo/
/-3-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 133—135°C, wydajność 48°/#.

Analiza elementarna:

obliczono dla C18Hf4Nt04: C — 65,04, H — 7,28,
N — 8,43;
znaleziono: C — 65,25, H — 7,01, N — 8,19V«.
Przykład XXIII. N-[3-/l,l,2,2-ćzterometylo-

propylo/-5-izoksazolilo]-2,6'-dwumetoksybenzamid
Temperatura topnienia 174—175°C.

Analiza elementarna:
obliczono dla Ci9HMNt04: C — 65,88, H — 7,57, N —
8,09;
znaleziono: C — 65,97, H — 7,32, N — 8,33f/o.

Przykład XXIV. N-[3-/l-etylopropylo/-5-
-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksymenzamid.
Temperatura topnienia 157—159°C, wydajność 5&h.

Analiza elementarna:
obliczono dla Ci7Hj«Nt04: C — 64,13, H — 6,97, N —
8,56°/o.

Przykład XXV. N-t5-/l-etylo-l-metyIopropy-
lo/-3-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 165-^166°C, wydajność 49°/t.

Analiza elementarna:
obliczono dla Ci8H£4N204: C — 65,04, H — 7,28, N —
8,4Ś;
znaleziono: C — 64,94, H — 7,01, N — 8,21°/#.

Przykład XXVI. N-[3-/l,l-dwumetyloetylo/
/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid. -,

Temperatura topnienia 123—125°C, wydajność UVo.
Analiza elementarna:

obliczono dla CuHt4Nf04: C — 65,04, H — 7,28, N —
8,43;

5 znaleziono: C — 64,50, H — 7,04, N — 7,89i/#.
Przykład XXVII. N-[3-/2-metoksy-l,l-dwu-

metyloetylo/-5-izoksazolUo]-2,6-dwumetoksybenza-
mid.

Temperatura topnienia 201—203°C, wydajność 19^/i.
!° Analizą elementarna:

obliczono dla Ci7HMNtO»: — C — 61,06, H — 6,63,
Ń — 8,38;
znaleziono: C — 61,50, H — 6,36, N — BfilV*

Przykład XXVIII. N-[3-/l,l-dwumetylobu-
15 tylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid._

Temperatura topnienia 141—143°C, wydajność 9^/t.
Analiza elementarna:

obliczono dla CuHmNiCU: C — 65,04, H — 7,28, N —
8,43;

M znaleziono: C — 64,79, H — 7,04, N — 8,26Vt.
Przykład XXIX. N-[3-/l-propylocykloheksy-

lo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 202—204°C, wydajność 33^/t.

Analiza elementarna:

25 obliczono dla C^H^NtO*: C — 67,72, H — 7,59, N —
7,52;
znaleziono: C — 67,48, H — 7,58, N — 7,5*/t.

Przykład XXX. N-[3-/l-metylo-l-/2,4-dwu-
chlorofenoksy/-etylo/-5-izokśazolilo]-2,6-dwumeto-

30 ksybenzamid.
Temperatura topnienia 154—158°C, wydajność 25*/t.
Analiza elementarna:

obliczono dla CnHwClfNiOB: C — 55,89, H — 4,47,
N — 6,21, Cl — 15,71;

« znaleziono: C — 56,09, H — 4,46, N — 6,01, Cl —
15,45«/r

Przykład XXXI. N-[3-/l-metylo-l-fenyio-
etyloZ-S-izoksazoliloJ^e-dwumetoksybenzamid^
Temperatura topnienia 185—187°C, wydajność 30°/i.

40 Analiza elementarna: . *
obliczono dla CjiHmN^: C —€8,84, H — 6,05, N —
7,65;
znaleziono: C — 69,04, H — 5,93, N — 7,44V#.

Przykład XXXII. N-[3-/l-metylo-l-fenylo-
45 propylo/-5-izoksazoiilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.

Temperatura topnienia 183—185°C, wydajność 29V«,
Analiza elementarna:

obliczono dla CMHt4Ni04: C — ^9,46/ H — 6,36,
N — 7,3Ć;

W znaleziono: C — 69,26, H — 6,13, N — 7,54Vt.
Przykład XXXIII. rM3-/l-metylo-l-/feny-

lometokśy/-etylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksy-
benzamid.
Temperatura topnienia 123—125°C, wydajność 13^/c.

M Analiza elementarna:
obliczono dla CnHtiNi05: C — 66,65, H — 6,10, N —
7,07;
znaleznono: C — 66,84, H —, 5,88, N — 6,86f/t.

Przykład XXXIV. N-I3-/l-etylocyklohep-
60 tylo/-5-izQksazolilo]-2,6-dwutQksybenzamid.

Temperatura topnienia 163—165°C, wydajność 32*/t.
Analiza elementarna:

obliczono dla CnHteNiC^: C — 67,72, H — 7,58,
N — 7,52;

«5 znaleziono: C — 67,64, H — 7,78, -N — 7,25i/t.
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Przykład XXXV. N-[3-/l-cykloheksylo-l-
-metylopropylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.

Temperatura topnienia 173—175°C, wydajność 22%.
Analiza elementarna:

obliczono dla C^Hio^O*: C — 68,37, H — 7,82,
N - 7,25;
znaleziono: C — 68,29, H — 7,53, N — 7,27%.

Przykład XXXVI. N-[3-/l-metoksy-l-me-
tyloetylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 232—234°C, wydajność 37Vo.

Analiza elementarna:
obliczono dla Ci^NjOg: C — 59,99, H — 6,29,
N — 8,74;
znaleziono: C — 59,87, H — 6,07, N — 8,73°/o.

Stosując postępowanie ogólne opisane w przy¬
kładach I—III, aminoizoksazol poddawano reakcji
z odpowiednim podstawionym halogenkiem benzo¬
ilu i otrzymano poniższe N-izoksazolilobenzamidy.

Przykład XXXVII. N-[3-/l-etylo-l-mety-
lopropylo/-5-izoksazolilo]-2-fluoro-6-metoksybenza-
mid.

Temperatura topnienia 133—135°C, wydajność 26°/o.
Analiza elementarna:

obliczono dla Ci7H21N2OfF: C — 63,74, H — 6,61,
N - 8,74;
znaleziono: C — 63,97, H — 6,48, N — 8,70%.

Przykład XXXVIII. N-[5-/1,1-dwumetylo-
etylo/-3-izo(ksazolilo]-2,6-dwuchlorobenzamid.
Temperatura topnienia 249—250°C.

Analiza elementarna:
obliczono dla Ci4H14Cl2N202: C — 53,69, H — 4,51,
N — 8,94;
znaleziono: C — 53,89, H — 4,54, N — 8,77%.

Przykład XXXIV. N-[3-/1,I-dwumetylo-
etylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwuchlorobenzamid.
Temperatura topnienia 235—237°C, wydajność 22%.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci4Hi4Cl2Nf02: C — 53,69, H — 4,51,
N — 8,94, Cl — 22,64;
znaleziono: C — 53,74, H — 4,56, N — 8,96, Cl —
22,83°/o.

Przykład XL. N-[3-/1,1-dwumetylo/-5-izo-
ksazolilo]-2,6-dwufluorobenzamid.
Temperatura topnienia 153—154°C.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci4Hi4F*Nf02: C — 60,00, H — 5,04,
N — 10,00;
znaleziono: C — 59,91, H — 4,83, N — 10,16%.
Przykład XLI. N-[3-/l-etylo-l-metylopro-

pylo/-5-izoksazolilo]-2-chloro-6-metoksybenzamid.
Temperatura topnienia 173—174°C, wydajność 42%.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci7H21ClN208: C — 60,62. H —. 6,28,
N — 8,32; znaleziono: C — 60,74, H — 6,02, N —
8,54%.

Przykład XLII. N-[3-/l-etylo-l-metylopro-
pylo/-5-izoksazolilo]-2,4,6-trójmetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 150—152°C, wydajność 40°/o.

Analiza elementarna:

obliczono dla CigH26N205: C — 62,97, H — 7,23, N —
7,73;
znaleziono: C — 63,01, H — 7,05, N — 7,72°/o.

10

15

20

Przykład XLIII. N-[5-/l-etylo-l-metylo-
propylo/-3-izoksazolilo]-2,4,6-trójmetoksyberizamid.
Temperatura topnienia 165—170°C, wydajność 41%.

Analiza elementarna:

5 obliczono dla d9H26N205: C — 62,97, H — 7,23,
N — 7,73;
znaleziono: C — 62,94, K — 6,99, N — 7,94%.

Przykład XLIV. N-[3-/l-etylo-l-metoksy-
metylopropylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.

Przykład XLV. N-[3-/1, I-dwuetylo-2-pro-
penylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.

Przykład XLVI. N-[3-/1, I-dwumetyloety-
lo/-5-izokasazolilo]-2,4-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 166—168°C, wydajność 53%.

Analiza elementarna:

obliczono dla CisHwNiCU: C — 63,14, H — .6,62. N —
9,20;
znaleziono: C — 63,38, H — 6,71, N — 9,01%.

Przykład XLVII. N-[3-1,1-dwumetyloety-
lo/-5-izoksazolilo]-3,5-dwumetylobenzamid.
Temperatura topnienia 121—123°C, wydajność 45%.

Analiza elementarna:

25 obliczono dla Ci6H20N2O2: C — 70,56, H — 7,40,
N — 10,29; znaleziono: C — 70,82, H — 7,25, N —
10,21%.

Przykład XLVIII. N-[3-propylo-5-izoksa-
zolilo/-2,6-dwumetoksybenzamid.

30 Temperatura topnienia 124—126°C, wydajność 29%.
Analiza elementarna:

obliczono dla Ci5H18N204: C — 62,05, H — 6,25,
N — 9,65;
znaleziono: C — 62,34, C — 6,46, N — 9,55%.

35 Przykład XLIX. N-/3-propylo-5-izoksazo-
lilo/-2,6-dwumetylobenzamid.
Temperatura topnienia 120—122°C.

Analiza elementarna:
obliczono dla C15H18N202: C — 69,74, H — 7,02,

40 N — 10,84;
znaleziono: C — 69,98, H — 6,82, N — 10,58%.

Przykład L. N-[3-/1,1-dwumetyloetylo/-5-izo-
ksazolilol-S^-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 164—166°C, wydajność

45 37%.
Analiza elementarna:

obliczono dla CieHajN^: C — 63,14, H — 6,62,
N — 9,20;
znaleziono: C — 63,27, H — 6,41, N -^ 9,12%.

50 Przykład LI. N-[3-/l,l-dwumetyloetylo/-5-
izoksazolilo]-3,5-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 115—117°C, wydajność 49%.

Analiza elementarna:
obliczono dla C16H2oN204: C — 63,14, H — 6,62,

55 N — 9,20;
znaleziono: C — 63,40, H — 6,37, N — 9,30%.
Przykład LII. N-[3-/l-metyloetylo/-5-izoksa-

zolilo] -2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 143—144°C, wydajność 52%.

60 Analiza elementarna:

obliczono dla Ci5Hi8N204: C — 62,49, H — §,5?,
N — 9,72;

znaleziono: C — 62,20, H — 5,46, N — ?^^-Przykład LIII. N-[3-/1,1-dwumeiylóetylb^5-
65 izoksazolilo]-2,4,6-trójmetylobenzamid.
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Temperatura topnienia 177—179°C, wydajność 22%.
Analiza elementarna:

obliczono dla Ci7H22N202: C — 71,30, H — 7,74,
N — 9,78;
znaleziono: C — 71,34, H — 7,45, N — 9,78%. 5
Przykład LIV. N-[3-/l-etylo-l-(metoksymety-

lo/propylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 167—168°C, wydajność 26°/o.

Przykład LV. N-[3-/l-etylo-l-metylopentylo/-
5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid. *10
Temperatura topnienia 150—152°C, wydajność 34°/o.

Przykład LVI. N-[3-/l,l-dwumetyloetylo/-5-
izoksazolilo]-2,6-dwumetylobenzamid.
Temperatura topnienia 179—181°C, wydajność 32°/o.

Analiza elementarna: 1S
obliczono dla Ci6H20N2O2: C — 70,56, H — 7,40,
N — 10,29;
znaleziono: C — 70—35, H — 7,19, N — 10,02%.

Przykład LVII. N- [3-/2,2-dwumetylo-3-/2-
metylo-l-propenylo/-cyklopropylo/-5-izoksazolilo[- 20
2,6-<3wumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 92—94°C, wydajność 8%.

Analiza elementarna:

obliczono dla CjiHmNA: C — 68,09, H — 7,07,
N —7,56; n
znaleziono: C — 68,16, H — 6,83, N — 7,42%.
Przykład LVIII. N-[3-/l-etylo-l-metoksypro-

pylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 174—176°C, wydajność 7%.

Przykład LIX. N-[3-/l,l-dwumetyloetylo/-5- 30
izokazolilo]-2,6-dwuetylobenzamid.
Temperatura topnienia 173—175°C, wydajność 7%.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci8H24N202: C — 71,97, H — 8,05,
N —9,33; »
znaleziono: C — 72,20, H — 8,24, N — 9,21°/o.

Przykład LX. N-[3-/l,l-dwumetyloetylo/-5-
izoksazolilo]-2,4,6-trójmetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 115—118°C, wydajność 26%.

Analiza elementarna: 40
obliczono dla CitHmN^s: C — 61,07, H — 6,63,
N — 8,38;
znaleziono: C — 60,88, H — 6,76, N — 8,12%.

Przykład LXI. Wytwarzanie N-[5-/l-etylo-
l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumeto- 45
ksybenzamidu.

A) Wytwarzanie 2-amino-5-/l-etylo-l-metylopro-
pylo/-l,3,4-tiadiazolu.

Roztwór zawierający 13,0 g kwasu 2-etylo-2-me-
tylomasłowego i 9,1 g tiosemikarbazydu w 125 ml 50"
dioksanu mieszano w temperaturze 90°C i wkro-
plono w ciągu 30 minut 15,3 g tlenochlorku fosfo¬
ru. Po zakończeniu dodawania mieszaninę reak¬
cyjną ogrzewano w ciągu 6 godzin w temperatu¬
rze 90°C,po czym ochłodzono do temperatury oko- 55
ło 30°C i dodano 100 g lodu a następnie zalkali-
zowano wodorotlenkiem amonu i ekstrahowano

kilka razy octanem etylu. Połączone ekstrakty prze¬
myto wodą, suszono i odparowano rozpuszczalnik
pod zmniejszonym ciśnieniem. Otrzymano 17,0 g w
2-amino-5-/l-ętylo-l-metyloprppylo/-l,3,4-tiadiazolu
o temperaturze topnienia 138—140°C.

B) Do roztworu 9,2 g powyższego tiadiazolu w
100 ml czterowodorofuranu zawierającego 4,0 g pi¬
rydyny dodano jednorazowo podczas mieszania 65

11,0 g chlorku 2,6-dwumetdksybenzoilu. Całość
ogrzewano w ciągu 3 godzin w temperaturze wrze¬
nia, ipo czym ochłodzono do temperatury około
30°C i sączono. Przesącz odparowano pod zmniej¬
szonym ciśnieniem a otrzymany stały osad kry¬
stalizowano z etanolu i otrzymano 6,3 g N-[5-/l-
etylo-l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwu-
metoksybenzamidu.

Temperatura topnienia 208—210°C, wydajność 36%.
Analiza elementarna: <

obliczono dla Ci7H2tN|OtS: C — 58,43, H — 6,63,
N — 12,02;
znaleziono: C — 58,34, H — 6,58, N — 11,79%.
Przykład LXII. N-[5-/l-etylo-l-metylopro-

pylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]benzamid.
Do zawiesiny 3,3 g 2-amino-5-/l-etylo-l-metylo-

propylo/-l,3,4-tidiazolu w 30 ml czterowodorofu¬
ranu dodano jednorazowo podczas mieszania 2,8 g
chlorku benzoilu. Mieszaninę reakcyjną mieszano
w pokojowej temperaturze i wkroplono w ciągu
30 minut roztwór 1,6 g pirydyny w 2© ml cztero¬
wodorofuranu. Po zakończeniu dodawania miesza¬
ninę reakcyjną ogrzewano w ciągu 3 godzin w
temperaturze wrzenia, po czym przesączono w celu
usunięcia cnlorowodorku pirydyny i przemyto prze¬
sącz kilka razy In kwasem solnym. Warstwę or¬
ganiczną oddzielono i odparowano rozjpuszczalniik
pod zmniejszonym-ciśnieniem.

Gumowatą pozostałość krystalizowano z etano¬
lu i wody i otrzymano 1,85 g (35%) N-[5-/l-etylo-
l-metyloprapylo/-l,3,4-tidiazoliló-2]-benzamidu o
temperaturze topnienia 98—100°C.

Analiza elementarna:

obliczono dla C16HiflNfOS: C — 62,25, H — 6,62,
N — 14,52, S — 11,08;
znaleziono: C — 62,01, H — 6,39, N — 14,27, S —
11,22%.

Przykład LXIII. Wytwarzanie N-£5-/l-ety-
lo-l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2I-2,6-dwuety-
lobenzamidu.

A) Wytwarzanie chlorku 2,6-dwuetylobenzoilu.
2,6-dwuetylocyjanó'benzen otrzymywano drogą

przekształcania 2,6-dwuetyloaniliny w sól dwuazo-
niową, którą z kolei poddano reakcji z cyjankiem
miedziowym. Hydrolizę 2,6-dwuetylocyjanobenzenu
prowadzono działając wodorotlenkiem sodowym w
glikolu etylenowym i otrzymano 2,6-dwumetyloa7

. minokarbonylobenzen. Związek ten poddano reak¬
cji z kwasem fosforowym i otrzymano kwas 2,6-
dwuetylobenzoesowy. W reakcji kwasu benzoeso¬
wego z chlorkiem tionylu otrzymano chlorek 2,6-
dwuetylobenzoilu w postaci oleju.

B) Roztwór 1,85 g 2-amino-5-/l-etylo-l-metylo-
propylo/-l,3,4-tiadiazolu i 2,21 g chlorku 2,6-dwuety-
lobenzoilu w 50 ml toluenu ogrzewano w ciągu
16 godzin w temperaturze wrzenia, po czym ochło¬
dzono i odparowano rozpuszczalnik pod zmniej¬
szonym ciśnieniem. Stałą pozostałość krystalizo¬
wano z etanolu 2B i otrzymano 1,25 g (36%) N-
[5-/l-etylo-l-metylopropylo/-i,3,4-tiadiaiolilo-2/-2,6-
dwuetylobenzamidu o temperaturze topnienia 186—
188°C.

Analiza elementarna:
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obliczono dla CiiH^NtOS: C — 66,05, H — 7,88,
N — 12,16, 5 — 9,28;
znaleziono: C — 66,18, H — 7,82, N — 11,87, S —
9,l«»/t.

Przykład LXIV. Wytwarzanie N-[5-/l,l-
dwumetylo-2-/-metylotio/-etylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-
2,6-dwumetoksybenzamidu

A) Wytwarzanie 2-amino-5-[l,l-dwumetylo-2-/
metylotio/-etyloj*l,3,4-tiadiazolu.

Przygotowano dwuizopropyloamid litowy podda¬
jąc 51,0 g dwuizopropyloaminy reakcji z 227 ml
n-butylolitu w 350 ml czterowodarofuranu, w tem¬
peraturze —5°C. Do otrzymanej mieszaniny wkro-
plono w ciągu 30 minut podczas mieszania 22,0 g
kwasu izomasłowego. Po zakończeniu wkraplania
mieszaninę ogrzano do temperatury 25°C i mie¬
szano w ciągu jednej godziny. Mieszaninę znów
ochłodzono do temperatury —5°C i wkroplono
24,1 g metylosiarczku chlorometylu.

Po ogrzaniu do temperatury 25°C całość mie¬
szano w ciągu 20 godzin w tej temperaturze. Nad¬
miar rozpuszczalnika odparowano pod zmniejszo¬
nym ciśnieniem i do pozostałości dodano 50 g lo¬
du i 50 ml In kwasu solnego. Kwaśną wodną mie¬
szaninę ekstrahowano kilka razy eterem etylo-
nym. Połączone ekstrakty przemyto wodą, suszo¬
no i odparowano rozpuszczalnik. Otrzymano 22,0
g kwasu 2,2-dwumetylometylotiopropionowego w
postaci oleju.

9,0 g powyższego kwasu rozpuszczono w 120 ml
dioksanu zawierającego 5,5 g tiosemikarbazydu
i całość ogrzewano w ciągu 30 minut w tempera¬
turze 90°C a następnie wkroplono w ciągu 10 mi¬
nut 10,1 g tlenochlorku fosforu. Po zakończeniu
wkraplania mieszaninę ogrzewano w ciągu 12 go¬
dzin w temperaturze 90°C, po czym ochłodzono do
pokojowej temperatury zdekantowano rozpuszczal¬
nik a pozostały osad rozpuszczono w gorącej wo¬
dzie. Wodny roztwór zalkalizowano do pH 8 roz¬
tworem wodorotlenku amonowego i następnie eks¬
trahowano octanem etylu. Połączone ekstrakty
przemyto wodą, suszono i odparowano rozpuszczal¬
nik pod zmniejszonym ciśnieniem. Otrzymano 4,2 g
2-amino-5-[l,l-dwumetylo-2-/metylotio//etylo]-l,3,4-
-tiadiazolu o temperaturze topnienia 117—120°C.

B) 3,0 g powyższego tiadiazolu poddano reakcji
z 3,4 g chlorku 2,6-dwumetoksybenzoilu w 30 ml
czterowodorofuranu zawierającego ,1,3 g pirydyny.
Reakcję prowadzono w ciągu 16 godzin w tempe¬
raturze 106°C. Po ochłodzeniu mieszaniny reak¬
cyjnej do pokojowej temperatury odparowano roz¬
puszczalnik pod zmniejszonym ciśnieniem.

Oleistą pozostałość oczyszczano najpierw chro¬
matograficznie na żelu krzemionkowym, stosując
do elucjf eter etylowy, a następnie krystalizowa¬
no z octanu etylu. Otrzymano 1,94 g (35e/o) N-[5-/
/l,l-dwumetylo-2-/metylotio/etylo/-l,3,4-tiadiazoli-
lb-2]-2,6-dwumetoksybenzamidu o temperaturze
topnienia 165—167°C.

Analiza elementarna:
obliczono dla C1$U^t0^t: C — 52,^9, H — 5,76,
N — 11,43, S — 17,45;
znaleziono: C ^ 52,38, H — 5,47, N — 11,20, S —
17,40V#.

Stosując postępowanie z przykładów LXI—LXIV

i poddając odpowiedni podstawiony 2-amino-l,3,4-
tiadiazol reakcji z odpowiednim halogenkiem ben¬
zoilu, otrzymano następujące N-/l,3,4-tiadiazolilo/-
benzamidy.

5 Przykład LXV. N-[5-/l-cykloheksylo-l-mety-
loetylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenza-
mid.
Temperatura topnienia 241—243°C, wydajność 38Vi.

Analiza elementarna:
!• obliczono dla CwHjyNiOjS: C — 61,67, H — 6,99,

N — 10,79;
znaleziono: C — 61,68, H — 6,76, N — 10,77§/o.

Przykład LXVI. N-[5-/1, I-dwuetylopropy-
lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.

15 Temperatura topnienia 216—218°C, wydajność 31f/«.
Analiza elementarna:

obliczono dla Ci8Hf5N8OjS: C — 59,48, H — 6,93,
N — 11,56;
znaleziono: Ć — 59,65, H — 6,73, N — ll,37Vo.

Przykład LXVII. N-[5-/2,2-dwumetylopro-
pylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 138—190°C, wydajność 43f/o.

Analiza elementarna:

obliczono dla CieH^NsOsS: C — 57,29, H — 6,31,
N — 12,53;
znaleziono: C — 57,27, H — 6,10, N — 12,31°/t.

Przykład LXVIII. N-[5-/2-metoksy-l,l-
d'wumetyloetylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumeto-
ksybenzamid.
Temperatura topnienia 172—174°C, wydajność 56^/t.

Analiza elementarna:

obliczono d6HtlN804S: C — 54,68, H — 6,02, N —
11,96;

35 znaleziono: C — 54,56, H — 5,95, N — ll,72«/t.
Przykład LXIX. N-[5-/l,l-dwumetylo-2-feny-

loetylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2/-2,6-dwumetoksybenza-
mid.

Temperatura topnienia 167—169°C, wydajność 29i/§.
40 Analiza elementarna:

obliczono dla CwHfiN|OfS: C — 63,45, H — 5,83,
N — 10,57, S — 8,07;
znaleziono: C — 63,71, H — 5,82, N — 10,71, S —
8,05Vi.

45 Przykład LXX. N-[5-/2-cykloheksylo-l,l-
dwumetyloetyloM,3,4-tiadiazolilo-2] -2,6-dwumeto-
ksybenzamid.
Temperatura topnienia 191—193°C, wydajność 77t/«.

Analiza elementarna:

50 obliczono dla CfiHfiNfO«S: C — 62,50, H — 7,24,
N — 10,41, S — 7,95;
znaleziono: C — 62,63, H — 7,22, N — 10,43, S —
7,99*/«.

Przykład LXXI. N-[5-/1,1-dwumetyloheksy-
55 lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.

Temperatura topnienia 120—122°C, wydajność 66V#.
Analiza elementarna:

obliczono dla CnH^NfOtS: C 60,45 H 7,21 N 11,13
S 8,49,

60 znaleziono: C 60,64 H 7,00 N 11,27 S 8,75V#.
Przykład LXXII. N-[5-/l-etylo-l-metylo-

propylo/-l,3,4-tidiazolilo-2]-2-metoksy-3,6-dwuchfo-
robenzamid. . ffł ■
Temperatura topnienia 194—196°C, wydajriotó1 0AL

65 Analiza elementarna:
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obliczono dla Ci6H10Cl,N,O,S: C 49,99 H 4,93 N
10,82,
znaleziono: C 49,69 H 5,10 N ll,04«/#.

Przykład LXXIII. N-[5-/l-etylopentylo/-l,3,
4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia ISO—122°C, wydajno56 69V».

Analiza elementarna:
obliczono dla CisHwNiOtS: C 59,48 H 6,93 N 11,56,
znaleziono: C 59,74 H 6,90 N ll,45*/«.

Przykład LXXIV. N-[5-/l-metylocyklohek-
sylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 211—213°C, wydajność 47*/».

Analiza elementarna:

obliczono dla CnH„N3OtS: C 59,81 H 6,41 N 11,63,
znaleziono: C 60,03. H 6,13 N ll,83Vt.

Przykład LXXV. N-[5-/l-metylopropylo/-l,3,
4-tiadiazolilo-2J-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 137—140°C, wydajność 27Vt.

Analiza elementarna:

obliczono dla CuHi^NgOaS: C 56,06 H 5,96 N 13,07,
znaleziono: C 56,27 JJ 6,03 N 12,85°/«.

Pr zy k ła d LX XVI. N-[5-/lretylo-l-metylobu-
tylo/-l,3,4-tiadiazolilo-21-2.6-dwumeioksybenzamid.
Temperatura topnienia 145^-146°C, wydajność 15*/t.

Analiza elementarna:

obliczono dla CisHtsNiCS: C 59>48 H 6,93 N 11,56,
znaleziono: C 59,33 H 7,03 N 11,49%.
Przykład LXXVII. N-[5-/cykloheksymetylo/-

l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 152—154°C, wydajność 54f/#.

Analiza elementarna:
obliczono dla Ci8Hł8NfOiS: C 59,81 H 6,41 N 11,63
S 8,87,
znaleziono: C 5%B1 H 6,40 N 11,34 S 8,62«/t.
Przykład LXXVIII N-[5T/2,2-dwumetylobu-

tylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid
Temperatura topnienia 168—169°C, wydajność 42Vt.

Analiza elementarna:
obliczono dla CnHMNfOiS: C 58,43 H 6,63 N 12,02,
znaleziono: C 58,70 H 6,79 N ll,77Vi.
Przykład LXIX. N-[5-/l-metylocyklopropy-

lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid
Temperatura topnienia 197—198°C, wydajność 41§/§.

Analiza elementarna:
obliczono dla CijHnNtOtS; C 56,41 H 5,37 N 13,16,
znalezione: C 56,19 H 5,25 N 12,99Vt.

P r z y k ła d LXXX, N-[5-/1-metylocykiopenty-
lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid
Temperatura topniema 218—220°C, wydajność 22°/t.

Analiza elementarna:

obliczono dla CiyHnNfOaS: C 58,77, H 6,09 N 12,09,
znaleziono: C 58,98 H 6,34 N 12,09°/o.

Przykład LXXXI. N-[5-/2,2-dwuchloro-l-
metylocyklopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwume-
toksybenzamid
Temperatura topnienia 235—236°C, wydajność 63°/§.

Analiza elementarna:
obliczono dla CuHuCliNsOsS: C 46,40 H 3,89 N
10,82,
znaleziono: C 46,66 H 3,64 N 10,60Vo.
Przykład LXXXII. N-[5-/1,2-dwumety lopro-

pylo/-l,3,4~tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 169—171°C, wydajność 50°/§.

Analiza elementarna:

is

2J

obliczono dla CieHnNiOtS: C 57,29 H 6,31 N 12,53,
znaleziono: C 57,29 H 6,02 N 12,37V#.
Przykład LXXXIII. N-[5-/l,l-dwumetylo-

3-butenylo/-l,3,4-tiadiazolilo]-2,6-dwumetdksybenza-
5 mid.

Temperatura topnienia 170—172°C, wydajność 38Vi.
Analiza elementarna:

obliczono dla Ci7HMN,0«S: C 58^77 H 6,09 N 12,09
S 9,23,

*• znaleziono: C 58,75 H 5,89 N 11,91 S Sfl&h.
Przykład LXXXIV. N-[5-/l-etylo-l-metylo-

propylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2-chlorobenzamid.
Temperatura topnienia 233—234°C, wydajność 49^/t.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci5H18ClN«OS: C 55,63 H 5,60 N 12,98,
znaleziono: C 55,40 H 5,36 N 12,81#/t.
Przykład LXXXV. N-[5-/l-etylo-l-metylo-

propylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2-metpksybenzamid.
Temperatura topnienia 114—115°Ć, wydajno56 25f/r

Analiza elementarna:
obliczono dla C1§HtiNtDiS: C 60,16 H 6,63 N 13,16,
znaleziono: C 59,96 H 6,42 N 13,05f/t.
Przykład LXXXVI. N-[5-/l-etylo-l-rr.etylo-

2$ propylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetylobenza-
mid.

Temperatura topnienia 191—192°C, wydajność 32f/o.
Analiza elementarna:

obliczono dla CnH^NtOS: C 64,32 H 7,30 N 13,24,
30 znaleziono: C 64,47 H 7,41 N 13,46^/t.

Przykład LXXXVII. N-[5-/l-etylo-l-mety-
lopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2-/metylotio/benza-
mid.

Temperatura topnienia 145^147°C, wydajność
35 e^1'/*-

Analiza elementarna:

obliczono dla CifHwNtOSt: C 57,28 H 6,31 N 12,53
S 19,11,
znaleziono: C 56,99 H 6,96 N 12,50 S 19,35V«.

40 Przykład LXXXVIII. N-[5-/etylocyklohek-
syló/-1,3,4- tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybeiizamid.
Temperatura topnienia 222—224°C, wydajność 25f/#.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci.HtsNtOjS: C 60,78 H 6,71 N; 11,19,
45 znaleziono: C 60,63 H 6,85 N 10,92Vt.

Przykład LXXXI X. N-[5-/l,l-dwuetylobuty-
lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 210—212°C, wydajność 61°/#.

Analiza elementarna:
50 obliczono dla CiiH17N,0,S: C 60,45 H 7,21 N 11,13,

znaleziono: C 60,47 H 6,94 W 10,97Vt.
Przykład XC. N-[5-/lsl,2-trójmetylometylo/-l,

3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 197—199°C, wydajność 22*/§.

50 Analiza elementarna:
obliczono dla CnHuNfOiS: C 58,43 H 6,63 N 12,02
S 9,18,
znaleziono: C 58,66 H 6,43 N 12,02 S 9,03»/#.

Przykład XCI. N-[5-/l-etylocyklopentylo/-l,3,
60 4-t iadiazolilo-2] -2,6-dwumetoksybenzamid.

Temperatura topnienia 226—228°C, wydajność 62#/o.
Analiza elementarna:

obliczono dla CibHjjNiOiS: C 59,81 H 6,41 N 11,63
S 8,87,

65 znaleziono: C 59,91 H 6,16 N 11,71 S 9,08«/o.
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Przykład XCII. N-[5-/l-etylo-l-metylopropy-
lo/-l ,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwuchlorobenzamid.
Temperatura topnienia 276—277°C, wydajność 39°/o.

Analiza elementarna:
obliczono dla C18H,iF,N,OtS: C 51,79, H 5,31 N
10,07 S 7,68 F 13,65,
znaleziono: C 51,52 H 5,07 N 9,97 S 7,84 F 13,70%.

Przykład XCVIII. N-[5-/2-chloro-l,l-dwu-
metylo-etylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksy-
benzamid.

Temperatura topnienia 202—204°C, wydajność 69°/o.
Analiza elementarna:

obliczono dla CuHi8ClN|0«S: C 50,63 H 5,06 N
11581 S 9,00,
znaleziono: C 50,86 H 5,14 N 11,90 S 8,59%.

Przykład XCIX. N-[5-/l,l-dwumetylopenty-
lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 160—162°C, wydajność 30%.

Analiza elementarna:
obliczono dla CieHtsNfOtS: C 59,48 H 6,93 N 11,56
S 8,82,
znaleziono: C 59,69 H 6,77 K 11,34, S 8,81%.

Przykład C. N-/5-cykloheksylo-l,3,4-tiadiazoli-
lo-2/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 206—208°C, wydajność 55%.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci7HflN,OaS: C 58,77 H 6,09 N 12,09
S 9,23,
znaleziono: C 58,48 H 6,30 N, 11,85, S 9,42%.

Przykład CI. N-[5-/l,l-dwumetylobutylo/-l,3,
4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 167—169°C, wydajność 45%.

Analiza elementarna:
obliczdno dla Ci7HiiN|OiS: C 58,43 H 6,63 N 12,02
S 9,18,
znaleziono: C 58,65 H 6,79 N 12,25 S 8,87%.
Przykład CII. N-/5-cyklobutylo-l,3,4-tiadiazo-

lilo-2/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 195—197°C, wydajność 65%.

Analiza elementarna'

obliczono dla CisHijNtGtS: C 56,41 H 5,37 N 13,16
S 10,04,
znaleziono: C 56,13 H 5,18 N 12,89, S 9,96%.
Przykład CIII. N-[5-/l-etylo-l-metylopropy-

lo/-l,3,4-tiadiazoliło-21-4-metokśybenzamid.
Temperatura topnienia 138—140°C, wydajność 63%.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci6H£1NfOfS: C 60,16 H 6,63 H 13,16
S 10,04,
znaleziono: C 59,90 H 6,47 N 13,10 S 9,82%.

Przykład CIV. N-[5-/1-etylo-l-metylopropy-
lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]*<2,4,6-trójmetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 183,5°C, wydajność 65%.

Analiza elementarna:

obliczono dla dsH^NtCUS: C 56,97 H 6,64 N 11,07
S 8,45,
znaleziono: C 57,15 H 6,63 N 10,86 S 8,38%.

Przykład CV. N-[5-/l-propylocykloheksylo/-l,
3,4-tiadiazolilo-2/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 190—192°C, wydajność 56%.

Analiza elementarna:

obliczono dla C20H27KiO&: C 61,67 H 6,99 N 10,79
S 8,23,
znaleziono: C 61,46 H 6,76 N 10,53 S 8,44%.

Przykład CVI. N-[5-/l,l,2-trójmetylo-2-bute-

15

20

nylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 215—218°C, wydajność 60%.

Analiza elementarna:
obliczono dla C18HMN8OaS: C 59,81 H 6,41 N 11,63

5 S 8,87,
znaleziono: C 59,54 H 6,14 N 11,55 S 8,80%.

Przykład CVII. N-[5-/1,1,2-trójmetylobutylo/-
l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 181—183°C, wydajność 69%.

10 Analiza elementarna:
obliczono dla CiaHzsNjOjS: C 59,48 H 6,93 N 11,56
S 8,82,
znaleziono: C 59,46 H 6,61 N 11,36 S 8,32%.
Przykład CVIII. N-[5-/1,1,3-trójmetylobuty-

lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid:k
Temperatura topnienia 195—197°C, wydajność 66%.

Analiza elementarna:
obliczono dla Ci8Ht5N|OsS: C 59,48 H 6,93 N 11,56'-'
znaleziono: C 59,40 H 6,77 N 11,58%.

Przykład CIX. N-[5-/1,1-dwumetyloprópylo/-
l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 227—2i29°C, wydajność 67%.

Analiza elementarna:

25 obliczono dla Ci6H21NgOsS: C 57,29 H 6,31 N 12,53
S 9,56,
znaleziono: C 57,09 H 6,03 N 12,27 S 9,76%.

Przykład C X. N-/5-fenylometylo-l,3,4-tiadia-
zolilo-2-/-6-dwumetoksybenzamid.

30 Temperatura topnienia 190—192°C, wydajność 80%.
Analiza elementarna:

obliczono dla CistlnNsOjS: C 60,83 H 4,82 N 11,82
S 9,02,
znaleziono: C 60,78 H 4,86 N 12,05 S 8,88%.

35 Przykład CXI. N-[5-/l,l-dwumetyloetylo/-l,3,
4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci5HiflNsOsS: C 56,05 H 5,96 N 12,07,
znaleziono: C 55,81 H 5,98 N 12,10%.

40 Przykład CXII. N-[5-/1 -etylo-1,2,2-trójmety-
lopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.
Temperatura topnienia 254—256°C, wydajność 56%.

Analiza elementarna:

45 obliczono dla Ci9H£7NtOjS: C 60,45 H 7,21 N 11,13
S 8,49,
znaleziono: C 60,33 H 7,02 N 10,95 S 8,80%.

Przykład CXIII. N-/5-cykIopentylo-l,3,4-tia-
diazolilo-2/-2,6-dwumetoksybenzamid.

50 Temperatura topnienia 180—181°C, wydajność 72%.
Analiza elementarna:

obliczono dla Ci6Hi9N80,S: C 57,64 H 5,74 N 12,60,
znaleziono: C 57,70 H 5,87 N 12,37%.

Przykład CXIV. Wytwarzanie N-[3-/1,1-dwu-
metylo-lH-pirazolilo-5]-2,6-dwumetoksybenzamidu.

A) Wytwarzanie 3-/l,l-dwumetyloetylo/-5-amino-
lH-pirazolu.

Do mieszanej w temperaturze 60°C zawiesiny
9,6 g wodorku sodowego w 300 ml czterowodoro-

60 furanu dodano jednorazowo 23,2 g trójmetyloocta-
nu metylu i 8,2 g acetonitrylu. Mieszaninę ogrze¬
wano w ciągu 5 godzin w temperaturze wrzenia
a następnie ochłodzono do pokojowej temperatu¬
ry i odparowano rozpuszczalnik pod zmftiejszo-

55

65 nym ciśnieniem.
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Pozostałość rozpuszczono w wodzie i przemyto
chlorkiem metylenu a następnie zakwaszono In
kwasem solnym i kwaśny roztwór ekstrahowano
chlorkiem metylenu. Połączone ekstrakty orga¬
niczne przemyto wodą, suszono i odparowano roz¬
puszczalnik. Otrzymano 14,0 g ketonu cyjanome-
tylo-111-rz.-butylowego.

Keton ten rozpuszczono w 150 ml etanolu za¬
wierającego 32 g hydrazyny i mieszaninę ogrze¬
wano w ciągu 12 godzin w temperaturze wrze¬
nia a następnie odparowano rozpuszczalnik pod
zmniejszonym ciśnieniem. Stałą pozostałość utarto
z 250 ml eteru naftowego, przesączono i osad wy¬
suszono na powietrzu. Otrzymano 12,5 g 3-III-rz.-
butylo-5-amino-IH-pirazolu o temperaturze top¬
nienia 72—74°C.

B) Acylowanie aminopirazolu chlorkiem 2,6-dwu-
metoksybenzoilu.

Do roztworu 1,39 g 3-III-rz.-butylo-5-amino-lH-
pirazolu w 50 ml benzenu dodano jednarozowo
podczas mieszania 2,01 g chlorku 2,6-dwumetoksy-
benzoilu. Całość ogrzewano w ciągu 16 godzin w
temperaturze wrzenia, po czym ochłodzono, prze¬
sączono i przesącz odparowano pod zmniejszonym
ciśnieniem. Pozostałość krystalizowano z octanu
etylu i otrzymano 550 mg 18V« N-[3-/1,1-dwumety-
loetylo/-lH-pirazolUo-5]-2,6-dwumetoksybenzamidu
o temperaturze topnienia 176—178°C.
Widmo masowe M+: obliczono 303, znaleziono 304.
Widmo PMR (DMSO-d6): 8 1,35/s, 9H, III-rz.-butyl/,
3,76 (s. 6H, CHsO—), 5,7—7,4/m, 5H protony aro¬
matyczne), 10,9 (s. 1H, NH) ppm.

Analiza elementarna:

obliczano dla CieHiiNjO^ C 63,35 H 6,98 N 13,85,
znaleziono: C 57,39 H 6,34 N 14,4lVt.

Stosując ogólny sposób opisany w przykładzie
CXIV otrzymano następujące N-pirazolilobenzami-
dy.

Przykład C X V. N-[3-/l-etylo-l-metylopropy-
lo/-lH-pirazolilo-5]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 222—223°C, wydajność 38^/t.

Analiza elementarna:

obliczono dla CieH15Nt08: C 65,23 H 7,60 N 12,68,
znaleziono: C 65,08 H 7,61 N 12,50*/t.

Przykład CXVI. N-[3-/l,l-dwumetylobutylo/-
lH-pirazolilo-5]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 211—213°C, wydajność 27Vo.
Widmo masowe M+: obliczono 330, znaleziono 331.
Widmo PMR (CDClt): 60,7—1,6/m, 13H, 1,1-dwume-
tylobutyl/, 3,81/s, 6H, CH,0—/, '6,51—6,77/m, 3H,
benzoil/, 7,2—7,5/m, 2H, pirazol/, 7,8—8,1 /szeroki
s, 1H, NH/ ppm.

Analiza elementarna:
obliczono dla C18HMN,0,: C 65,23 H 7,60 N 12,68
znaleziono: C 65,34 H 6,79 N 8,44Vt.
Przykład CXVII. N-[3-/l,l-dwumetyaopropy-

lo/-lH^pirazolilo^5]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 235—237°C, wydajność 37^/t.

Analiza elementarna:
obliczono dla CnHnNiOi: C 64,33 H 7,30 N 13,24,
znaleziono: C 64,20 H 7,03 N 12,99^/t.

Przykład CXVIII. Wytwarzanie N-[5-/l-
etylo-l-metylopropylo/-4H-l,2,4-triazolilo-3]-2,6-dwu-
metoksybenzamidu.

A) Wytwarzanie 5-/l-etylo-l-metylopropylo/-3-
amino-4H-l,2,4-triazolu.

Do roztworu 13,1 g wodorotlenku potasowego w
40 ml wody wkroplono podczas mieszania roztwór

5 8,4 g dwucyjanodwuamidu w 50 ml acetonu. Mie¬
szaninę reakcyjną ochłodzono do temperatury 5°C
i wkroplono w ciągu 10 minut 14,0 g chlorku 2-ety-
lo-2-metylobutyrylu. Po zakończeniu wkraplania
całość mieszano w ciągu 15 minut w temperatu-

w rze około 5°C a następnierozcieńczono wodą do
objętości 600 ml. Wodny roztwór zakwaszono do
pH 5,5 kwasem octowym lodowatym. Wytrącony
osad odsączono, przemyto wodą i suszono na po¬
wietrzu, otrzymując 5,45 g N-/2-etylo-2-metylobu-

15 tyrylo/-dwucyjanodwuamidu.
Produkt powyższy zawieszono w 35 ml wody i

podczas mieszania dodano jednarozowo roztwór 1,1
g hydrazyny w 25 ml 2-etoksyetanolu. Mieszaninę
ogrzewano w ciągu 45 minut w temperaturze

20 wrzenia, po czym ochłodzono do pokojowej tem¬
peratury i mieszano w ciągu 12 godzin. Wytrą¬
cony osad odsączono i suszono w ciągu 2 godzin
w temperaturze 90°C. Otrzymano 2,65 g l-[5-/l-
etylo-l-metylopropylo/-4H-l,2,4-triazolilo-3]-mocz-

15 nika.

Powyższy triazolilomocznik dodano do roztworu
3,0 g wodorotlenku sodowego w 30 ml wody i ca¬
łość ogrzewano w ciągu 12 godzin w temperaturze
wrzenia a następnie zakwaszono do pH 2,0 kwa-

80 sem azotowym. Wytrącony osad odsączono na go¬
rąco i wysuszono. Otrzymano 2,65 g 5-/l-etylo-l-
metylopropylo/-3-amino-4H-l,2,4-triazolu w postaci
soli z kwasem azotowym.
Temperatura topnienia 131°C.

85 Powyższą sól rozpuszczono w wodzie i zalkalizo-
wano roztwór amoniakiem do pH 8. Rozpuszczal¬
nik odparowano i pozostałość utarto z 25 ml ace-
tonitrylu, otrzymując 1,1 g 5-/1-etylo-1-metylopro-
pylo/-3-amino-4H-l ,2,4-triazolu.

4° B) Roztwór 1,1 g triazolu i 1,43 g chlorku 2,6-
-dwumetoksybenzoilu w 75 ml toluenu ogrzewano
w ciągu 16 godzin w temperaturze wrzenia a na¬
stępnie mieszaninę ochłodzono do pokojowej tem¬
peratury i odparowano rozpuszczalnik pod zmniej-

45 szonym ciśnieniem. Gumowatą pozostałość chroma-
tografowano na żelu krzemiankowym, eluując50V«
roztworem octanu etylu w heksanie.

Frakcje zawierające według chromatografii cien¬
kowarstwowej produkt połączono i odparowano

50 rozpuszczalnik. Otrzymano 175 mmg (8^/t) N-[5-/l-
-etylo-l-metylopropylo/-4H-l,2,4-triazolilo-3]-2,6-
-dwumetoksybenzamidu o temperaturze topnienia
279—280°C.
Analiza elementarna: obliczono dla C17H14N4O1:

55 C 61,45 H 7,23 N 16,87, znaleziono: C 60,94 H 7,14
N 15,99Vt. Widmo masowe M+: obliczono 332, zna¬
leziono 333.

Przykład CXIX. Chlorek 2,6-dwumetoksy-
benzoilu poddano reakcji z 3-ammo-lH-l,2,4-tria-

60 zolem w sposób opisany w przykładzie CXVIII.
Otrzymano N-/lH-l,2,4-triazolilo-3/-2,6-dwumetoksy-
benzamid o temperaturze topnienia 191—193°C.

Przykład CXX. Wytwarzanie N-[-3-/l,l-
dwumetylo-etylo-/5-izotiazolilo]-2,6-dwumetoaksy-

w benzamidu.
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A) Wytwarzanie 3-/1,1-dwumetyloetylo/-5-amino-
-izotiazolu.

Mieszaninę 50,0 g ketonu cyjanometylo-III-rz.-bu-
tylowego i 250 ml etanolu zawierającego 200 ml
amoniaku ogrzewano w ciągu 16 godzin w tempe¬
raturze 150°C. Mieszaninę następnie ochłodzono do
pokojowej temperatury i odparowano rozpuszczal¬
nik pod zmniejszonym ciśnieniem. Pozostałość roz¬
puszczono w 330 ml chlorku metylenu i dodano
0,7 g wodorotlenku potasowego i 52 ml siarkowo¬
doru. Całość ogrzewano w ciągu 24 godzin w tem¬
peraturze 80°C a następnie ochłodzono i zatężono
do sucha. Otrzymano 71 g 2,2rdwumetylo-3-amino-
-3-butenylotiokarboksyamidu.

800 mg powyższego produktu rozpuszczono w 25
ml etanolu zawierającego 5 ml 30Vt roztworu nad¬
tlenku wodoru i całość mieszano w ciągu 20 mi¬
nut a następnie zatężono do sucha, otrzymując
3-/l,ł-dwumetyloetylo/-5-aminoizotiazol.

B) Roztwór powyższego 5-aminoizotiazolu i 1,1 g
chlorku 2,6-dwumetoksybenzoilu w 50 ml toluenu
ogrzewano w ciągu 2 godzin w temperaturze wrze¬
nia. Wytrącony osad odsączono i wysuszono, otrzy¬
mując 340 mg (3<M) N-[-3-/l,l-dwumetyloetylo-5-

. -izatiazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamidu o tempera¬
turze-topnienia 266—267°C.

Analiza elemenacna:
obliczono dla CisH^NfO^: C 59,98 H 6,29 N 8,74,
znaleziono:! C 59,71 H 6,15 N 8,74f/t.

Przykład C XX I. Stosując sposób z przy¬
kładu CXX otrzymano z wydajnością Wh N-[3-/l-
-etylo-l-metylopropylo/-5-izotiazolilo]-2,6-dwumeto-
ksybenzamid o temperaturze topnienia 243—244°C.

Analiza elementarna:

obliczono dla CieHMNtOfS: C 62,04 H 6,94 N 8,04,
znaleziono:.C £2,21 H 6,73 N 8,24Vt.

Przykład CXXII. Wytwarzanie N-[-6-/1,1-
-dwumetyloetylo/-pirydazynylo-3]-2,6-dwumetoksy-
benzamidu.

A) Wytwarzanie 9-amino-6-/l,l-dwumetyloetylo/-
-pirydazyny,

Mieszaninę 5,8 g 3-cWoK>-6-/lfl-dwumetyloetylo/-
-pirydazyny w 100 ml ciekłego amoniaku ogrzewa¬
no w autoklawie w ciągu 24 godzin w temperatu¬
rze 2G£°C. Następnie mieszaninę ochłodzono do tem¬
peratury pokojowej, przesączono i przesącz odpa¬
rowano pod zmniejszonym ciśnieniem. Pozostałość
w postaci czarnego oleju cmromatografowano na
żelu krzemionkowym* eluując octanem etylu i ben¬
zenem. Odpowiednie frakcje połączono i odparo¬
wano rozpuszczalnik otrzymując 2,08 g 3-amino-
-6T/l,l-dwumętyloetyio/-piryda^rny o temperaturze
topnienia 125—132°C.

Analiza elementarna:

obliczono dla CtHuNt: C 63,54 H 8,67 N 27,79,
znaleziono: C 63dy4 H 3,49 N 27,53%.

B) Roztwór 600 mg chlorku 2,6-dwumetoksyben¬
zoilu w 100 ml toluenu zawierającego 500 mg 3-
-ammo-6-/l,l-dwumetylo/pirydazyny ogrzewano pod
azptem w ciągu 21 godzin w temperaturze wrze¬
nia. Następnie mieszaninę ochłodzono do pokojowej
temperatura i wytracony osad odsączono i chro¬
matografpwano na, żelu krzemionkowym, eluując
octanem etylu. ■ . -<■.

Chromatografia cienkowarstwowa głównego pro¬

duktu sugerowała obecność małej ilości dwuacy-
lowanego produktu. Osad rozpuszczono w 10 ml
etanolu i 10 ml 2 n roztworu wodorotlenku sodo¬
wego i następnie alkaliczny roztwór ogrzewano w

5 ciągu 2 godzin w temperaturze wrzenia. Mieszaninę
ochłodzono i zakwaszono 1; n kwasem solnym.
Wytrącony osad odsączono i rekrystalizowano z
heksanu. Otrzymano 49 mg (5°/#) N-[6-/1,1 -dwume-
tyloetylo/pirydązynylo-3]-2,6-dwumetoksybenzami-

19 du o temperaturze topnienia 163—1659C.
Analiza elementarna:

obliczono dla Ci7HtlN,08: C 64,74 H 6/71 N 13,32,
znaleziono: C 64,95 H 6,41 N 13,28«/#.
Widmo masowe M+. obliczono 315, znaleziono 315.

15 Ponadto zsyntetyzowano szereg związków według
wynalazku w reakcji odpowiedniego podstawione¬
go halogenku benzoilu z aryloaminą. Typowe przy¬
kłady podano poniżej.

Przykład CXX1II. N-[-5-/l-etylo-l-mety-
to lopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwu/metylotio/

/benzamid

Temperatura topnienia 194—195°C, wydajność 42°/t.
Analiza elementarna:

obliczono dla CitH^NjOSi: C 53,51 H 6,08 N 11,01
as S 25,21

znaleziono: C 53,65 H 6,12 N 10,80 S 25,4(M. v
przykład C X X IV. N-[5-/l-etylo-l-metyio-

propylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2-metoksy-6-metylotio-
benzamid

30 Temperatura topnienia 184—185°C, wydajność
44,7%.

Analiza elementarna: ..

obliczono dla Ci7HMN,OiSt: C 55,86 H 6,34 N 11,50
S 7,54, znaleziono: C 55,93 H 6,17 N 11,23, S 17,37«/t.

35 Przykład C X X V. N-[-5-/l-n-propylocyklo-
pentylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenza-
mid

Temperatura topnienia 181—183°C, wydajność
56,5Vo.

*° Analiza elementarna:
obliczono dla CnH^NtOig: C 60,78, H 6,71 *N 11,09
S 8,54,
znaleziono: C 61,0* H 6,76 N 11,40 S 8,29Vo.

Przykład pXXVI. N-[5-/l-/l-metyloeteny-
« lo/cykloheksylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumeto-

ksybenzamid ■ • ■
Temperatura topnienia 226—228°C, wydajność 53%.

Analiza elementarna:

obliczono dla^CfoHtBNiOjS: C 61,99 H 6,50 N 10,84
»• S 8,27,

znaleziono: C 62,20 H 6,52 N 10,55 S 8,04*/#.
Przykład C X X V11. N-[-5-/l-izopropylocy-

kloheksylo/-l,3,4-tiodiazolilo-2]-2,6-dwumetóksyben-
zamid i'

w Temperatura topnienia 224—226°C, Wydajność
53,6V*.

Analiza elementarna:
obliczono dla C^H^NjOiS: C 61,67 H 6,99 N 10,79
S 8,23, -> : .

80 znaleziono: C 61,47 H 6,75 N 10,53 S *,2lV*
' P r z> k ł a d C X X V111. N-[-5-/l-etylo-l,2-dwu-
metylo-2-propejiylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,a^dwume-
toksybenzamid. . n
Temperatura topnienia ,207—209°C, wydajność10Vt.

« Analiza elementarna:
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obliczono dla CJ§HwN,0,S: C 59,81 H 6,41 N 11,63
S 8,87,
znaleziono: C 59,65 H 6,40 N 11,56 S 9,02Vi.

Przykład C X XIX. N-[-5-/l-etylo-l-metylo-
propylo-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2-metoksy-4-trójfluoro-
metylo-6-metylotiobenzamid.
Temperatura topnienia 224—225°C, wydajność
26,2Vo.

Analiza elementarna:
obliczono dla deHuFiNtOtS*: C 49,87 H 5,12 N 9,69
F 13,15 S 4,79,
znaleziono: C 49,65 H 4,92 N 9,90 F 13,40 S 14,8lVt

Przykład CXXX. N-[-5-/l-metyloetylo/-l,3,4-
-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 164—166°C, wydajność 29§/f.

Analiza elementarna:

obliczono dla CnHi7N80iS: C 54,72 H 5,54 N 13,68
S 10,42,
znaleziono: C 54,65 H 5,52 N 13,62 S 10,90*/o.

Przykład CXXXI. N-/5-cyklopropylo-l,3,4-
-tiadiazolilo-2/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 194—196°C, wydajność 52°/t.

Analiza elementarna:
obliczono dla GmHuNsO^S: C 55,07 H 4,95 N 13,76

10,50,
znaleziono: C 55,37 H 548 N 13,66 S 10,29V§.

Przykład CXXXII. N-/3-etylo-5-izoksazo-
lilo/-2,6-dwumetoksyamid.
Temperatura topnienia 132—134°C, wydajność 51*/:

Przykład CXXXIII. N-/3-metylo-5-izoksa-
zolilo/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 155—158°C, wydajność 70°/t

Analiza elementarna:

obliczono dla CuHuNtC^: C 59,54 H 5,38 N 10,68
Ó 24,40,
znaleziono: C 59,85 H 5,67 N 10,40 O 24,63V§
Przykład XXXIV. N-/3-n-heksylo-5-izoksą-

zolilo/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 119—1216Ć

Analiza elementarna:
obliczono dla CnH^NiOi: C 65,04, H 7,28 N 8,43,
znaleziono: C 64,92 H 7,43 N 8,16f/o.

Przykład CXXXV. N-/3-etylo-5-izoksazoli-
lo/-2,6-dwumetoksybenzainid.
Temperatura topnienia 132—134°C, wydajność 56,6^/a.

Analiza elementarna:

obliczono dla Ci4Hi,Nt04: C 60,86, H 5,84 N 10,14,
znaleziono: C 60,J7, H 5,81 N 10,03V«..
Przykład CXXXVI. N-[-5-/l-etylo-l-metylo-

propylo/-l,3,4-oksadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.

Temperatura topnienia 190—192°C,K wydajność 16^/t.
Analiza elementarna:

obliczono dla CnH^NjO,: C 61,36 H 6,91 N 12,61,
znaleziono: C 61,99 H 6,84 N 13,29*/t.

Przykład CXXXVII. N-[-3-/l,l-dwumety-
loetylo/-l,2,4-tiadiazolilo-5]-2,6-dwumetoksybenza-
mid. : >
Temperatura _topnienia 180-*182°C, wydajność

Analiza elementarna:
obliczono dla CisHitNjOaS: C 56,06 H 5,96 N 13,07
S 9,98,
znaleziono: C 56,07 H 5,72 N 12,89 S 10,25'/«.

Przykład C X X X V111. N-[-3-/l,l-dwume-

tyloetyloM,2,4-oksadiazolilo-5]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.

Temperatura topnienia 207—209°C
Analiza elementarna:

s obliczono dla CuHuNsOi: C 59,01 H 6,27 N 13,76,
znaleziono: C 59,18 H 6,49 N 13,85Vt.

Przykład CXXXIX. N-[-3-/l-etylo-l-mety-
lopropylo/-5-oksazolilo]-2,3,5-trójjodobenzamid.
Temperaturą topnienia 167—168°C.

io Analiza elementarna:
obliczono dla Ci6Hi7J,Of: C 29,56 H 2,64 N 4,31.
znaleziono: C 29,80 H 2,79 N4^/i,

Przykład CXL. N-[3-/1-etylo-1-metylopropy-
lo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetylotiobenzamid. ,■

is Temperatura topnienia 114—116°C, wydajność 21f/§.
Przykład CXLI. N-[3-/l-metoksymetylo-l-

-metylopropylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.
Temperatura topnienia 164^166°C, wydajność 34*/t.

^ Przykład CXLII. N-[3-/l-etylo-l-metylo-
propyloM-metylo-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksy-
benzamid.
Temperatura topnienia 179^180°C, wydajność 37tyt.

Przykład CXLIII. N-[5-/l-etylo-l-metylo-
35 propylo/-l,3,4-oksadiazolik)-2]-2,6-dwumetoksyben-

zamid. <

Temperatura topnienia 190—192°C, wydajność 2§/o.
Przykład CXLIV. N-[5-/1-metylocykiofluty-

lo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
30 Temperatura topnienia 218—220°C, wydajność 50f/#.

Przykład CXL V. N-[5-/1,12-tr6Jmetylo-2-
-propenylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumet6ksyben-
zamid.
Temperatura topnienia 236—238°C, wydajność 66*/«.

Przykład CXLVI. 3-bromo-N-ft-/l-etylo-
-l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2/2,6-dwumeto-
ksybenzamid.
Temperatura topnienia 163—165°C, wydajność 35f/§.

40 Przykład CXLVI1. N-[5-/l,l-dwumetylo-2-
-propenylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.
Temperatura topnienia 225—228°C, wydajność 52V«.
' Przykład CXLVIII. N-/5-cykIoheptylo-

45 -i,3,4-tiadiazolilo-2/-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 213—215°C, wydajność «<>•/•.

Przykład C X LIX. N-[5/-l-etylo-l-metylo-
pentylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]«2,6-dwumetoksybenza-
mid.

50 Temperatura topnienia 141—143°C, wydajność 49*fc
Pr zy kład CI* N-[5-/l-etylo-l-propylobutylo/-

-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzami<l.
Temperatura topnienia 216—218°C, wydajność 48V».

Przykład CLI. N-[5-A-etylo-l,3-dwumetylo-
55 bOtylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoks3Fbenza-

mid. o

Temperaturo topnienia 166—168°G, wydajność IW:
Przykład CLII. N-[5-/l-etylo-lwmetyloh*k-

sylo/-l,3,4-tiadiazolilo-»2J-2,6-dwumetoksybenzamid.
M Temperalttra topnienia 107—10&°C, wydajnoie 37*/^

Przykład CLIII. N-[-/l-etylo-l,2-dwumety-
lopropyloM,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybeń-
zamid.

Temperatura topnienia 205—207°C, wydajność 29V«.
I5 Przykład CHV. N-[5-/l,l-dwumetylo-2-me-
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toksypropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksy-
benzamid.
Temperatura topnienia 202—203°C.
Przykład CLV. N-[5-l-metylotio-l-metylo-

propylo/-l,3,4-tiadiazoliló-2]2,6-dwumetoksybenza-
mid.
Temperatura topnienia 223—224°C, wydajność 52Vo.

Przykład C L V I. N-[5-/1 -etylo-l,2-dwume-
tylobutylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksyben-
zamid.

Temperatura topnienia 197—199°C, wydajność 15#/#.
Przykład C L V11. N-[6-/l-etylo-l-metylo-

propylo/pirydazynylo-3]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 145—147°fc, wydajność 68V§.

Przykład CLVIII. N-[6-/l-ttylocykloheksy-
lo/-pirydazynylo-3]-2,6-dwumetoksybenzamid.

Przykład CLIX. N-[5-/1,1-dwumetoksyme-
tylo/etylo-3-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 164—166°C, wydajność 77#/«.

Przykład CLIX. N-[5-/l,l-bisacetoksymetylo/
/etylo-l,3,4-tiadiazolUo-2-2,6-dwumetoksyberizamid.
Temperatura topnienia 115—125°C, wydajność &/:

Przykład CLX. N-[5-/2-metylo-l,3-ditianylo-
-2/-l,3,4-tiadiaz0lilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 259°C, wydajność 2^/t.

Przykład CLXI. N-[5-/2,2-dwuchloro-l,l-
-dwumetyloetyloM,3,4-tiad iazolilo-2]-2,6-dwumeto-
ksybenzamid.
Temperatura topnienia 211—213°C, wydajność 33f/o.

Przyk ład CLX11. N-[5-/l,3-ditianylo-2/-l,3,4-
-tiądiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid.
Temperatura topnienia 200—208°C, wydajność 60f/§.

Przykład CLXIII. Wytwarzanie N-[5/4/-/
/l,l-dwumetyloetylo/-2-imidazolilo]-2,6-dwumetoksy-
benzamidu.

A> Wytwarzanie^ 2-amino-5-/l,l-dwumetyloetylo/
/-imidazolu.

Do roztworu 6,8 g chlorowodorku aminometylo-/
/„l,l-dwumetylo/-etyloketonu w 30 ml wody doda¬
no porcjami podczas mieszania 5,0 g cyjanamidu.
Wartość pH mieszaniny doprowadzono do 6,0 1 n
roztworem wodorotlenku sodowego i całość mie¬
szano i ogrzewano w temperaturze 90°C w ciągu
35 minut.

Mieszaninę, następnie ochłodzono do pokojowej
temperatury, rozcieńczono 100 ml wody i ekstra¬
howano kilka razy eterem etylowym.; Warstwę
wodną zalkalizowano roztworem wodorotlenku
amonowego i znów ekstrahowano kilka razy ete¬
rem etylowym. Połączone ekstrakty eterowe zawę¬
żono do sucha. Stałą pozostałość rozpuszczono w
20 ml 6 n kwasu solnego i ogrzewano w ciągu 16
godzin w temperaturze wrzenia, po czym ochło¬
dzono i aatężono. Oleistą pozostałość rozpuszczono
w wodzie i roztwór zalkalizowano do pH 8,5. Al¬
kaliczną mieszaninęvekstrahowano->kilka razy ete¬
rem etylowym. Połączone: ekstrakty eterowe prze¬
myto wodą, suszono i odparowano rozpuszczalnik
pod zmniejszonym ciśnieniem- Otrzymano 0,5 g 5-/1J-
-dwumetarloetylo/-2-aminoimidazol. PMR/J>MSO-d«
ft: ,1,17/3,-911, m-rz.-butyl/, 5,47/NH* NH/, 6,1/s,
1H protony aromatyczne/ppm,

B) Mieszaninę 0,5 g powyższego 2-aminoimida-
zolu i 0,72 g chlorku 2,6-dwumetoksybenzoilu w

50 ml benzenu ogrzewano w ciągu 16 godzin w
temperaturze wrzenia. Mieszaninę następnie ochło¬
dzono i odparowano rozpuszczalnik pod zmniej¬
szonym ciśnieniem. Pozostałość rozpuszczono w 25

5 ml etanolu i znów odparowano rozpuszczalnik pod
zmniejszonym ciśnieniem. Oleistą pozostałość
oczyszczano drogą preparatywnej chromatografii
cienkowarstwowej. Otrzymano 25 ml N-[5-/4/-/l,l-
-dwumetyloetylo/-2-imidazolilo]-2,6-dwumetOksy-

io benzamidu o temperaturze topnienia 170—173°C.
Widmo PRM (DMSO-d6)5: 1,2 (s, 9H, Ill-rz. butyl),
3,74 (s, 6H, GHsO-), 6,38—7,41 (m, 5H, protony aro¬
matyczne) ppm.

Przykład CLXIV. Wytwarzanie N-[5-/l-
13 -etylo-l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwu-

metoksybenzenokarbotioamidu.
W 75 ml dioksanu zawieszono 5 g (0,015 mola)

N-[5-/l-etylo-l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-
-2,6-dwumetoksybeńzamidu i dodano 4,7 g (75 ml)

20 pięciosiarczku fosforu, po czym całość ogrzewano
w temperaturze wrzenia w ciągu 3 godzin, w at¬
mosferze azotu. Mieszaninę następnie ochłodzono
i przesączono. Przesącz wlano do, 200 ml wody,
mieszano w ciągu 1 godziny, i odsączano wytrącony

26 osad, który oczyszczono drogą wysokośnieniowej
chromatografii cieczowej. Otrzymano z wydajnoś¬
cią 17,6#/o tytułowy związek o temperaturze top¬
nienia 202—204°C.

Przykład CIXV. Wytwarzanie N-[3-/1-etylo-
-l-metyloprópylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksy-
benzenokarbotioamidu.

W 150 ml toluenu zawieszono 6,0 g (0,018 mola)
N- [3-/l-etylo-l-metylopropylo/-5-izoksazolilo] -2,6-
-dwumetoksybenzamidu i 7,28 g (0,018 mola) od¬
czynnika Lawessona i całość mieszano i ogrzewa¬
no do wrzenia. Początkowo roztwór miał barwę
żółtą, przechodzącą w miarę postępu reakcji w
pomarańczową. Wtedy mieszaninę ochłodzono do
temperatury pokojowej i odparowano toluen pod

40 zmniejszonym ciśnieniem. Do stałej pozostałości do¬
dano chlorku metylenu i mieszaninę przesączono.

Przesąsacz. odparowano pod zmniejszonym ciś¬
nieniem. Pozostały czerwonopomarańczowy gęsty
olej naniesiono na kolumnę wypełnioną ładować
nym na sucho żelem krzemionkowym (500 g) i elu-
owano chlorkiem metylenu. Następnie był eluuowa-
ny tytułowy produkt w postaci żółtego roztworu.
Połączone odpowiednie frakcje odparowano pod
zmniejszonym ciśnieniem i otrzymano krystalicz¬
ny tytułowy produkt (4,1 g) o temperaturze top¬
nienia 110—112°C.

Przykład CLXVI. Wytwarzanie soli sodo¬
wej N-[5-/1,1-dwumetoksymetylo/etylo-3-izoksazoli^

55 lo]-2,6-dwumetoksybenzamidu. ■>
3,64 g (0^01 mola) N-{5-/l,l-dwumetoksymetylo/-

-etylo-3-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamidu roz¬
puszczono pod azotem i w pokojowej temperaturze
w 75 ml czterowodorofuranu. Do roztworu wkro-

M plono podczas mieszania 0,432 g (0,009 mola) wo¬
dorku sodowego. Całość mieszano aż do Wytrą¬
cenia się tytułowego związku w postaci białego
osadu.

Po wysuszeniu pod zmniejszonym ciśnieniem hi-
e5 groskopijŁego produktu otrzymano 2,25 g soli so-

30
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dowej. Uwolniony produkt miał temperaturę top¬
nienia 82—84°C.

Przykład CLXVII. Wytwarzanie soli so¬
dowej N-[5-/l-etylo-l-metylopropylo/-3-izoksazolilo]-
-2,6-dwumetoksybenzamidu.

Tytułowy związek otrzymano jak w poprzed¬
nim przykładzie, stosując jako rozpuszczalnik mie¬
szaninę 1 :1 chlorku metylenu i bezwodnego ete¬
ru etylowego. Temperatura topnienia 218—220°C,
wydajność 83§/f.

Stwierdzono, że benzamidy o wzorze 1 wykazują
użyteczną aktywność chwastobójczą wobec wielu
gatunków chwastów występujących powszechnie
na obszarach użytecznych upraw, takich jak roś¬
liny zbożowe i podobne. Selektywną aktywność
chwastobójczą badano w wielu standardowych tes¬
tach szklarniowych i na otwartych polach.

Jedynym z takich testów jest test na wielu roś¬
linach, prowadzony w szklarni, w kwadratowych
plastykowych donicacb wypełnionych wyjałowio¬
ną piaszczysto-gliniastą glebą, w których zasadzo¬
no sadzonki pomidorów, palusznika krwawego
i szarłatu. Każdą donicę nawożono 158 mg nawo¬
zu sztucznego 23—21—17, cztery dni przed trakto¬
waniem testowym związkiem.

Testowe związki rozpuszczano w mieszaninie 100
ml acetonu, 100 ml etanolu, 1,174 g preparatu To-
ximul R i 0„783 g preparatu Toximul S. Toximul
B i Toximul S są mieszaninami anionowych i nie¬
jonowych środków powierzchniowo czynnych, wy¬
twarzanym przez Stepan Chemical Company,
Nortbiield, Illinois. Każdy testowany związek roz¬
puszczono w ilości 20 mg w 2 ml rozpuszczalnika
i następnie rozcieńczono do 8 ml zdejonizowaną
wodą. Otrzymywane preparaty stosowano w do¬
nicach z roślinami w skutecznej dawce wynoszą¬
cej około 16,9 kg/ha związku.

Testowane związki podawano po wschodzie do
części donic i przed wschodem do pozostałych. Sto¬
sowanie po wschodzie wykonywano rozpylając roz¬
twór zawierający testowy związek nad wzeszłymi
roślinami po upływie około 12 dni po zasianiu. Sto¬
sowanie przed wschodem wykonywano opryskując
glebę po upływie jednego dnia od zasiania roś¬
lin.

Po opryskaniu testowanymi związkami donice
umieszczano w szklarni i nawadniano ile trzeba.
Obserwacje prowadzono po upływie około 10—13
dni po stosowaniu testowanych związków. Nie
opryskiwane kontrolne rośliny służyły jako stan¬
dardy dla każdego testu. Aktywność chwastobój¬
czą testowanych związków oznaczano stosując ska¬
lę od 1 do 5.

W tej skali 1 oznacza brak uszkodzenia rośliny,
2 niewielkie uszkodzenie, 3 umiarkowane uszko¬
dzenie, 4 poważne uszkodzenie, 5 śmierć rośliny
lub brak jej wzrostu. Rodzaj uszkodzenia rośliny
określano stosując następujący kod literowy:

A — opadanie liści
B — zgorzel
C —chłoroza
D — śmierć

E — epinastia
F — zmiany w strefie wzrostu
G — ciemna zieleń

I — zwiększony wzrost roślin
L — miejscowa martwica
N — brak kiełkowania
P — purpurowa pigmentacja
R — zmniejszone kiełkowanie
S — zatrzymanie rozwoju
U — nieokreślone uszkodzenia

Związki wywołujące uszkodzenia roślin rzędu 4
lub 5 przyjmowano za bardzo aktywne, natomiast
uszkodzenia rzędu 1 lub 3 uważano za umiarko¬
wanie aktywne.

W tablicy 1 przedstawiono aktywność chwasto¬
bójczą typowych benzamidów według wynalazku
oznaczoną w tekście na wielu roślinach opisanym
uprzednio.

Podobne badania szklarniowe prowadzone sto¬
sując siedem gatunków roślin, w celu dalszego
oznaczenia aktywności chwastobójczej benzamidów
według wynalazku. Testowane związki formuło¬
wano w sposób podany uprzednio, z tym tylko,
że około 4 g/100 ml związku rozpuszczano w roz¬
puszczalniku zawierającym środek powierzchnio¬
wo czynny i następnie 1 część roztworu rozcień¬
czano przed stosowaniem do roślin 12 częściami
wody. Dawka stosowanego związku wynosiła 9
kg/ha. Typowe wyniki powyższych badań przed¬
stawiono w tablicy 2.

Aktywność chwastobójczą szeregu benzamidów
według wynalazku badano dla różnych dawek w
tekście szklarniowych z wykorzystaniem wielu ga-
unków roślin. Stosowano szereg dodatkowych ga¬
tunków chwastów i roślin uprawnych w celu ozna¬
czenia selektywności działania chwastobójczego
związków. Związki formułowano w sposób opisa¬
ny uprzednio i stosowano przed wschodem do za¬
siewów. .Wyniki dla szeregu związków według
wynalazku przedstawiono w tablicy 3.

Jak stwierdzono uprzednio, większość związków
według wynalazku jest silnymi środkami chwasto¬
bójczymi, nawet przy stosowaniu w małych daw¬
kach do gleby lub na powierzchnię roślin, przed
lub po wschodzie. Wiele związków wykazuje na¬
wet większą aktywność przy podawaniu do gle¬
by przed zasadzeniem sadzonek upraw.

Podawanie przed zasianiem jest szczególnie ko¬
rzystne, gdy stosuje się benzamidy o mniejszej niż
pożądana aktywności lub selektywności przy poda¬
waniu powierzchniowym. Np., opisany w przykła¬
dzie LII N-[3-/l-metyloetylo/-5-izoksazolilo]-2,6-
-dwumetoksybenzamid nie hamuje siły wzrostu
pomidorów, palusznika lub* szarłatu przy podawa¬
niu zarówno przed jak i po wschodzie w dawce
około 16,9 kg/ha. Jeśli natomiast związek ten po¬
dawano w dawce około 16,9 kg/ha do gleby za¬
siewem, wówczas hamował on całkowicie wzrost
pomidorów, gorczycy polnej i komosy białej oraz
wykazywał znaczną aktywność chwastobójczą wo¬
bec szarłatu, buraków cukrowych i bieluni kędzie¬
rzawej.

Aktywność chwastobójczą szeregu związków
według wynalazku badano po podaniu przed za¬
siewem. Badania prowadzono rozpuszczając odpo¬
wiednią, ilość testowanego związku w 2,5 ml 50°/t
roztworu acetonu w etanolu. Roztwór następnie
rozcieńczano do 12,5 ml dejonizowaną wodą. Pre-
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Tablica 1

40

Związek z przy¬
kładu nr

I

II

III

IV
V

IX

X

IV.
XVI

XVII

XVIII

u
III

XXIV

xxv

XXIX
XXXIII
XXXVII

LIV

LV
LVII

LVIII

LXI

LXIV
LXVII

LXIX

LXXI

LXXIII
LXXIV

LXXV

LXXVI
LXXIX

LXXX

LXXXII

LXXXVI
XC

XCV

XCVIII
XCIX

CV

CVII

CVIII
CIX

CXVI

CXVII
CXIX

CXXII

CXXXII

CXXXIV
CLXIII

Przed wschodem

pomidory

5N

1

4RS
1

1
5N

3RS

5N

5N

5N

2S
1

5N

5N

5N
5N

5N

5N

5N
4RS

5N
4RS

5N

4RS
5N '

3S

5N

5N
1

5N
5N
1

1

4RS

4RS
3RS

5N

5N

3RS
2CBS

5N

1
1

5N

palusznik
krwawy

5N

1
3S

1

1
2CBS

3RS

5N

4RS

4S

3S
1

5N

5N

5N
5N

1

5D
5N

5N

4RS

5N

4RS
1

2S

1
1

2RS

5N

1

' 5N
4S

3RS

1
1

5N

5N
1

1

1

3RS

2S
3RS

4RS

2RS

2CBS
5N

1

1
5N

szarłat

5N

5N
4RS

5N

3RS
5N

4RS

5N

5N
5N
5D

5N

1

5N

5N
5N

5N

1
5N

5N

4RS

5N
5N
5N

5N

1

5N
4RS

3BS

5N
5N

3S

5N

5N
1

5N

5N

5N
5N

4RS

4RS

5N
5N

4RS

4RS

2S
5N

1

1

5N

Po wschodzie

pomidory

4BS
1

1

5D
4CBS

2CBS

3GS
4BS

4BS
3SB
5D

1

2S

4CFS
5D

3FS

1
1

4CB

4FS

■ .1
2FS
4BS

2FS

1

1

4CBS
4BS

3BS

2CBS
4BS
1

1

2CS

2CBS
4CFS

4BS

1

1
1

2S

■ 1
4FS

3GDFS

4BS

4CBS

4CBS
1

1

3CBS

palusznik
krwawy

4BS
1

1

1

4BS
1

1

2BS

3CBS

3SB

2S

2BS

2CBS

2S

2BS

2PBS

2PBS
2BS

1

2BS

1
1

1

2BS

2BS
3BS

1

1
1

2BS

1

2PBS
2BS
2BS
4CBS
2BS
1

1

1

szarat

4BS

1

1
4CBS

5D

1
1

4BS
4CBS.

3SB

4SB

1

1
3FS

5D

3FS
1

1

4CB

3FS
1
1

4BS

1

r
2BS

4BS

4BS

3BS

l
5D

1

1
1

3BS

3FS

4FS
1

1

3RS
2FS

2BS
4FS

1
3BS

4CBS

5D

1
1

2CS

paratem tym opryskiwano około 27,5 litra przesia¬
nej autoklawowanej szklarniowej ziemi.

Testowany związek mieszano z glebą w modyfi¬
kowanym bębnie do mieszania cementu. Glebę tę
przenoszono następnie do nanaczyń w szklarni i za¬
siewano różne rodzaje chwastów i upraw. Zasiewy
przetrzymywano w szklarni i nawadniano w razie

60

65

potrzeby od dołu. Po upływie sześciu dni od po¬
dania związków i zasiania oceniano stopień uszko¬
dzenia roślin, stosując skalę ocen od 0 do 10, w
której 0 oznacza brak uszkodzeń a 10 całkowi¬
tą śmierć rośliny. Wyniki takiego typowego testu
z podawaniem do gleby przed zasiewem przedsta¬
wiono w tablicy 4.
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Tablica 2

42

Związek
z przykładu

nr

1

I

II
IV

VI

VIII

IX
X

XI

XII

XIII

XIV
XVI

XVII

XIX

xxii
XXIII

XXIV

XXVI
XXX

XXXIII

XXXVII

XLI
XLVII

XLVIII

XLIX
L

LI

LII

LIII
LIV

LV

LVI

LVII

LVIII
LIX

LXI

LXII
LXIII

LXIV

LXVI

LXVII
LXVIII

LXIX

LXX

LXXV
LXXVII
LXXVIII

LXXIX

LXXX ...
LXXXI

LXXXII :

LXXXIII

LXXXIV

1 Przed wschodem

Kukurydza
1 2

5
1

1

1

1

3
2

1

2

3
4

3

2

5
3

2

3

1
2

1

2

1
2

1

1

1
1

1

2
4

2

2

4

1

2

1

Palusznik krwawy
1 3

5
1

2

X
1

4
5

3

4

4

5
4

4

5
4

5

4

3
1

1

3

1
1

2

3

1

1
1

1

5
5

1

1

5
1

5

3
2

2

4

3
2

1

1

1 J
1
1

1

4.1
1

4

4

1

Szarłat
1 4

5
4

5 '

5

3

5

5
5

5

5

5
5

' 5
5

5
5

5

5
1

2

2

4
1

2

2

2

1
1

1

5
5

1

2

5
3

5

5
4

5

5

5

5
2

1

4

2
3

1

5

3
5

5

4

Naparstnica
| 5

5

1

2
1 ■

1

4

3
2

3

4

5
4

4

5

2
4

3

2

2
1

2

1

3
2

2

1

1
1

1

5
5

1

1

5
1

5

2
. 1

1

4

2

2
1

1

1

1

!.
1

* 3
1

2
3

1 1

Zaślarz Avicenny
6

5

1

2
1

1

1

3
1

3

1

4
3

2

5

2
3

3

2
1

3

5
5

3

2
2

1

Powój
7

4

2

3
1

2

1

2
2

3 ■

1

•5
3

2

5

4
3

3

1
1

1

1

1
1

1

1

1

1
2

1

5

3
1

1

5
1

5

2

2
2

2

2

2

2
1

1

1
1

2

2

' l

3
3

1

Cynia
| 8

5

3

5
2

1

4 -
4

1

■ 2

1

5
3

2

5

4
3

5

3
2

5

1

1

3
1

1

1

1
1

1

5
3

1

1

5
1

5

2

3
2

3 J
2

5
2

1 .
3

1
1

1

5 ■

1
4

4

1

1 Po wschodzie 1

Kukurydza
9

2

2

Palusznik|krwawy
10

3

Szarłat
11

3

3

2

3

3
4

1

2

4

3
3

2

2

2
2

3

1

3
3

2

Naparstnica
12

2

1 ■* 1

Zaślarz Avicenny
13

2

Powój
14

2

2
1 .

2

2

3
2

2

3

2

-2

' 2

Cynia
15

3

2

1

2
1

1

3

3
3

2

3

3
3

3

3

2
2

2

1

1

2
3

1

1

1

2

1
1

1

3
1

1

1
1

3

1
2

2

2

1
2

2

1
1

1

1

2
2

1

1
1

1
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1

LXXXV
LXXXVI

LXXXVII
LXXXVIII

XCII

XCIV

XCV i
XCVII

XCIX

c

CI
CII

CIII

CIV

CVI
ex

CXIII

CXIV

cxv
CXVI

CXVIII

CXIX

CXXVI

CXXVIII
CXXIX

CXXXI

CXXXVII
| CXXXVIII

2

43

3

1

1
3

5

1

1
4

3

4
1

4

2

4
4

1

1

1

4
4

4

2

2
2

5

1
1

1

2*

4

1
4

3

5

3
1

5

5

5
1

4

3

1
3

1

1

2

5
4

4

5
2

2

4

2
1

1

2

5

1

1

2

4

1
I

4

2

1
1

1

1

1
3

1

1

1

3
3

2

1
4

6

1
1

3

3

1
1

3

1

1
1

1

1

1
2

1

1

1

2
2

2

2
3

1

3

1
1

1

1

7

2

3

3
4

2

2
1

1

2

1
1

1

1

1
| 8

1
1

3

3

1
1

2

3

1
1

2

2

1

1
1

1

1

5

3
1

2

3
1

2

1

1
1

1 |

9 10

3

1 |

44

11 12
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15 1

1

1

1

2
1

1

3

1
2

1

2

1

5
1

2

1

1
1

2

2

1

1
1

2

1

1
2

1

Tablica 4

Związek
z przykładu

nr

XLVI
XLVIII

LII

LXV

LXXVIII
LXXXV

c

CVI
ex

CXXI

CXXXIII
cxxxv

CXXXVI

Stosowana
dawka

kg/ha

16,9
15,9
16,9
16,9
16,5
8,9

16,9
16,9
16,9

4,5
9

16,9
16,9

lucerna

5

5

0
6

6

0

2
7

0

0

0
0

0

Podawanie do

1 szarłat

5

5

6
10

10

4

8
10

9

3

7

9
2

gorczyca

polna

8
10

10

10
10

10

10

10
10

10

10

10

10

gleby przed zasianiem

komosa
biała

8

10

10

10
10

9

10

10
8

6 '

10

10
6

buraki

cukrowe

6
6

7

6

10
4

9

8

8

3
4

9

4

pomidory

6

5

10
6

5

5
8

6

10

3
3

8

6

bieluń

dziędzie-
rzawa

5

0

5
5

3

2
6

6

9

0
1

5

0

Szereg korzystnych benzamidów według wyna¬
lazku badano w wielu testach na otwartym polu
dla oznaczenia ich skuteczności, selektywności i to¬
lerancji Upraw. W typowym teście polowym ben-
zamidy podawano przed wschodem w postaci wod¬
nego oprysku do gleby z zasianą uprawą zbożo¬
wą i gatunkami chwastów rosnących powszechnie
w tych uprawach. Badania prowadzono rutynowo
na czterech losowo wybranych pólkach zawiera¬
jących cztery rośliny. Badano siłę wzrostu upra¬

wy, niszczenie chwastów, uszkodzenia upraw,
wzrost roślin uprawnych i uszkodzenia korzeni.

Jedno z takich polowych badań prowadzono w
Wielkiej Brytanii w celu oznaczania skuteczności
i selektywności działania korzystnych benzamidów
przy podawaniu powierzchniowym do gleby przed
wschodem pospolitej pszenicy. Obserwacje prowa¬
dzono po upływie 25 dni pod podaniu w celu zba¬
dania siły wzrostu poddawanej zabiegowi pszeni¬
cy w porównaniu do roślin kontrolnych i dla ozna-
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Tablica 5

54

Stosowany związek

N-[3-(1-etylo-1-metylobutylo-
(-5-izaksazolilo]-2,6-dwumetoksy-
benzamid

(związek z przykładu XIV)
N-[3-(l-metylocykloheksylo>
5-izoksazolilo)-2,6-dwumetoksy-
benzamid

(związek z przykładu XVII)
N-[3-(l-etylocykloheksylo)-5-izo-
ksazolilo]-2,ó dwumetoksybenza-
mid •

(związek z przykładu XIX)
N-[3-(1,1 -dwumetyloetylo)-5-izo-
ksazolilo]-2J6-dwumetoksybenza-
mid

(związek z przykładu VI)
N-[3-(l-erylo-l-metylopropylo)-
-5-izoksazoIilo]-2,6-dwumetoksy-
benzamid
(związek z przykładu VII)
kontrola

Dawka

kg/ha

0,25
0,50
0,75
1,0
0,25
0,50
0,75
1,0
0,25
0,50
0,75
1,0
1,0

1,0
_

Siła

wzrostu

upraw

96

93

96

93
97

98

94

93

96
97

96

93

96
1

92

100

Niszczenie

wyczyńca
polnego

40
68

53

73

56
59

61

54

83
55

83

84

60

66

0

Niszcze¬
nie przy-

tulii

czepnej

20

8

5

27

0
3

3

5
18

28

25

63

10

93

0

t Niszcze¬
nie dzi- *

kiego
rumianku

100

100

100

100
100

100

100

100
100

100

100

100

100

100

0

Niszcze¬

nie czech-

rzycy

grzebie¬
niowej

91

100

100
100

100

100

100

100
94

98

100

100
83

100

*■

0

Niszcze¬
nie

gwiazd-
nicy

100

100

100
100

100

100

100

100
100

100

100

100
100

,

100

0

czania stopnia niszczenia różnych gatunków chwas¬
tów przez benzamidy.

Wyniki prób polowych zestawiono w tablicy 5.
Dane dotyczące siły wzrostu uprawy podano w
porównaniu do pszenicy nie poddawanej zabie¬
gowi, przyjmując jej siłę wzrostu za lWM. Stopień
niszczenia chwastów podano w procentach w sto¬
sunku do chwastów kontrolnych, bazując na obser¬
wacjach wizualnych.

W celu określenia aktywności chwastobójczej
i tolerancji upraw w stosunku do różnych korzyst¬
nych benzamidów, prowadzono badania polowe w
Brazylii, w porównaniu z handlowymi środkami
chwastobójczymi o nazwach trifluralin i metribu-
zin. Środki chwastobójcze stosowano w postaci
wodnych mieszanin do opryskiwania i mieszano je
przed zasiewem z glebą za pomocą bronowania
broną talerzową.

Traktowane i nietraktowane pola obsiewano orze¬
chami arachidowymi, soją, bawełną, i kukurydzą.
Obserwacje prowadzono po 16 i 36 dniach po oprys¬
kiwaniu. Opryskiwane pola porównywano z nie-
opryskiwanymi kontrolnymi dla ustalenia V§ wscho¬
du upraw, •/• uszkodzenia upraw, •/• biomasy i %
uszkodzenia korzeni. W tablicy 6 zestawiono wy¬
niki działania różnych związków chwastobójczych
na uprawy. W tablicy 7 przedstawiono stopień nisz¬
czenia przez różne środki chwastobójcze różnych
gatunków chwastów pospolicie występujących w
omawianych uprawach.

W celu określenia skuteczności chwastobójczej
i tolerancji upraw prowadzono badania polowe w
Kanadzie, stosując różne korzystne benzamidy, sa-

35

40

45

55

60

me lub w kombinacji z handlowym środkiem
chwastobójczym o nazwie trifluralin. Środki chwas¬
tobójcze stosowano w postaci wodnej mieszaniny
do opryskiwania. Na pólkach zasiewano ziarna
jęczmienia i różnych gatunków chwastów, po czym
środek chwastobójczy mieszano z glebą stosując
bronę zębową. Uszkodzenia roślin obserwowano wi¬
zualnie, stosując skalę ocen od 0 do 10, w której
0 oznacza brak uszkodzeń a 10 całkowitą śmierć
rośliny.

Obserwacje prowadzono po upływie 26 dni od za¬
siania ziarna i zastosowania środka chwastobój¬
czego, z jednym wyjątkiem, że wydajność uprawy
oceniano po upływie 84 dni od traktowania środ¬
kiem. Procent niszczenia różnych gatunków chwas¬
tów obecnych w uprawach zbożowych takich jak
jęczmień, oznaczano przez porównanie z polem
kontrolnym. Wyniki polowe testu zestawiano w
tablicy 8.

Jak widać z przedstawionych, benzamidy według
wynalazki! 'wykazują szeroki zakres aktywności
chwastobójczej. Niektóre związki wykazują rów¬
nież pewną aktywność owadobójczą. Dalszą cerńiĄ
właściwością wynalazku jest sposób niszczenia
wzrostu niepożądanych roślin, polegający na sto¬
sowaniu w miejsce, gdzie pożądane jest niszczenie
skutecznej chwastobójczo ilości benzamidu według
wynalazku.

Ponieważ związki według wynalazku są zdol¬
ne do niszczenia i hamowania wzrostu wielu
chwastów i niepożądanych roślin zwykle rosnących
na obszarach pożądanych upraw, takich jak upra¬
wy zbożowe i podobne, sposób według wynalazku
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Tablica 6

orzechy arachidowe

56

Związek,z przykładu nr

I

VI

XXVIII

LXI

Trifluralin
Metribuziń

kontrola

Dawka

kg/ha

0,13
0,25
0,50
1,0
1,0
2,0
0,13
0,25
0,50
1,0
0,13
0,25
0,50
1,0
0,96
0,49

% wschodu
po 16 dniach

93

83
70

70

73

83

83

93
83

80

93

87
77

67

80
77

100

% udszkoze-
roślin po
16 dniach

7

20
37

40

20

13

20

13
17

30

7
13

20

37

27
50

0

% uszkodze-
roślin po

36 dniach

17

27
37

53

3

13

13
17

20

30

0
13

20

40

20
47

0

% biomasy
roślin po
16 dniach

101
87

82

83

83

90

92 I
102

- ' 92

105 "
92

98

84

80

80
92

100

% uszkodze-
korzeni po
36 dniach

0

0
40

23

0

10
0

0

0

10
0

0

0

28
0

0

0

Soja

1 *
I

'

VI

XXVIII

LXI
x '

•

'ftifhiralin
Metribuziń
Kontrola

2

0,13
0,25
0,50
1,0
1,0
2,0
0,13
0,25
0,50 1
1,0
0,13
0£5
0,50
1,0

'0,96
0,49

3

53

43

37
13

93

97

87

80
60

43

97
87

63

37

73
90

100

4

37

47

57

87
7

0

10

13
40

53

0

17
30

60

30

13
o -'

5

30

33

53

77

3
0

10

27
27

40

0

13
27

47

17

7

0

6

51

' 42

26

7

88
103

81

89
46

30

99

77
54

31

60

87

100

7

0

0

0
0

0

0

0
0

0 ■

0

0
0

0

0

0
0

0

jest /szczególnie przycjatny do stosowania w takich
uprawach.; Np. benzamidy bardzo skutecznie nisz¬
czą i hamując wzrost takich chwastów. Jak chwast-
njpavje<mostjronna, komosą białawy naparstnica żół¬
ta^ proso jesiennie, dzika gryka, pajusznik krwa¬
wy, gorczyea, szarłat, rzepieĄ, zaśłarz Avicenny,
bieluń kędzierzawa, powój, pożybyt, cynia i wiele
innych wegetatywnych gatunków, znanych jako
niepożądane chwasty i trawy.

Związki według wynalazku są toksyczne wobec
takich niepożądanych chwastów i traw ale nie
działają szkodliwie na użyteczne uprawy, takie jak
zboża, np. pszenica, jęczmień owies i ryż. Związki
według wynalazku można też stosować do zwalcza-

55

60

65

nia niepożądanych roślin w uprawach takich jak
kukurydza, soja, orzechy arachidowe, bawełna i po¬
krewne. To selektywne działanie chwastobójcze1
jest cenną zaletą dla praktycznego stosowania wy¬
nalazku,

Związki według wynalazku można również sto¬
sować do niszczenia niepożądanej roślinności na
nieuprawianyeh obszarach, np. podczas realizowa¬
nia programu chemicznego ugorowania, szczególnie
pod pszenicę.

Benzamidy według wynalazku można również
stosować w mieszaninach z dowolnymi znanymi
i ^powszechnie stosowanymi środkami chwastobój¬
czymi. Np. korzystny sposób niszczenia chwastów
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Bawełna

58

1 l
I

VI

XXVIII

LXI

*

Trifluralin
Metribuzin
Kontrola

2

0,13
0,25
0,50
1,0
1,0
2,0
0,13
0,25
0,50
1,0
0,13
0,25
0,50
1,0
0,96
0,49

3

83

80

70
43

90

87

97

90
80

90

93

73

90
80

93

37

100

4

17

23
33

53

10

13

3
10

27

13

7
17

17

17

20
73

0

„5

17 <■

30

30
43

0

3

0
23

13

20

0

7
7

23

23

67

0

6

96

85

80
38

97

104

112

92
97

84

117

97
94

94

108

24

100

7 |
0

0

• 0

0
0

0

0

0
0

0

0 •

0
0

0

0

0

0<

c.d. tablicy 6 Kukurydza

1 1
.1 -

VI

XXVIII

LXI

Trifluralin

Metribuzin
kontrola

2

0,13 ..
0,25
0,50
1,0
1,0
2,0
0,13
0,25
0,50
1,0
0,13
0,25
0,50
1,0
0.96

0,49

3

93

90

87
77

97

93
97

83

90

90
97

93

87

90
77

77-

100

4

30

33

43
57

3

13
7

33

13

27

17
13

30

40

47
60

0

5

27

30

37
60

3

3

10
17

20

27

3
7

13

30

37
57

0

6

86

88
89

85

94

90
94

84
79

91
95

95

86
83

74

84

100

7

0

0
0

37

0
3

0

0

0

0 ~

0 .
0

0
0

3

0

0 ...

według wynalazku polega na stosowaniu benza-
midu łącznie z Jednym lub kilkoma środkami
chwastobójczymi, ą szczególności z jednej lub kil¬
koma związkami niszczącymi trawy, takimi jak
dwunitroanilinowe związki chwastobójcze, np. tri¬
fluralin, butralin, dinitramine, nitralin, proflura-
Im, prodiamine, oryzalin, izópropalin, ethafluralin,
benefin, fluohloralm, pendimethalin i podobne.

Innymi związkami chwastobójczymi, które moż¬
na stosować w kombinacji z benzamidami według
wynalazku są: alachlor, ametryh, amitrole, atrazi-
ne, benzazon, bifenox, butaćhlor, butam, buthida-
zole, chloramben, chlorbromuron, cyanazine, di-
chloroprop, dinoseb, feńaclinuron, methazole, me-
tolachlor, metribuzin, nitrofen, pebulate, prometon,
prometryn, propachlor, simazine, terbutryn, trial-
late, trichopyr i podobne.

60

Stosowanie benzamidów według wynalazku w
kombinacji z innymi środkami chwastobójczymi
prowadzi do niszczenia chwastów w szerszym za¬
kresie niż Jest to z reguły możliwe przy użyciu
samych benzamidów lub samych innych środków
chwastobójczych, takich jak trifluralin. Takie kom¬
binacje są szczególnie korzystne w przypadku upraw
zbożowych.

Benzamidy można także stosować w połączeniu!
z chemikaliami rolniczymi wykorzystywanymir do
zwalczania szkodników innych niż niepożądane roś¬
liny. Można je więc stosować z powodzeniem w
kombinacjach ze środkami owadobójczymi, grzy¬
bobójczymi, niecieniobójczymi oraz innymi środ¬
kami chwastobójczymi.

Zgodnie ze sposobem według wynalazku benza-
mid według wynalazku można stosować po wscho-
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dzie do gleby lub do liści zwalczanych roślin lub
przed wschodem do miejsca hamowania wzrostu
niepożądanych roślin. Korzystny sposób polega na
tym, że benzamid stosuje się przed wschodem.
Związki można podawać na powierzchnię gleby,
w której zwalcza się lub hamuje wzrost niepożą¬
danych chwastów i traw, albo, w razie potrzeby,
związki można mieszać z glebą, stosując typowe
narzędzia do uprawy roli, takie jak brony tale¬
rzowe, brony zębate itp.

Podawanie powierzchniowe lub mieszanie z gle¬
bą można stosować również w przypadku kom¬
binacji benzamidów z innymi środkami chwasto¬
bójczymi ,takimi jak trifluralin i podobne. Korzyst¬
ne jest nadto stosowanie przed wschodem do gle¬
by, wtedy gdy związki mają mniejszą od pożąda¬
nej aktywność przy podawaniu powierzchniowym.

Związki według wynalazku efektywnie i selek¬
tywnie niszczą i zwalczają wzrost niepożądanych
roślin przy podawaniu w skutecznej chwastobój¬
czej dawce. Zgodnie ze sposobem według wynalaz¬
ku i w przypadku stosowania benzamidów jako
środków chwastobójczych przed wschodem, skład¬
nik aktywny podaje się do miejsca zwalczania
chwastów w dawce od około 0,056 do około 16,9
kg/ha, korzystniej od około 0,112 do około 5,62 kg/ha.

Najbardziej aktywne związki podaje się na ogół
w ilości od około 0,112 do około 2,25 kg/ha. Dla
fachowca jest zrozumiałe, że powyższe dawki mo¬
gą ulegać zmianom w zależności od wielu- czyn¬
ników, takich jak typ miejsca stosowania, rodzaj
wybranego benzamidu, gatunek zwalczanych chwas¬
tów lub traw, czy jest to pole uprawne czy ugór,
czy środek chwastobójczy miesza się lub nie z gle¬
bą, czy benzamid stosuje się z innymi chemikalia¬
mi rolniczymi, np. z innymi środkam chwastobój¬
czymi, takim jak pendimethalin lub simazyne. Po¬
nadto, powyżej podane wielkości dawek są ko¬
rzystne dla stosowania przed wschodem, natomiast
przy stosowaniu po wschodzie dawka może wy¬
nosić od około 1,124 do około 2,25 kg/ha, korzyst¬
niej od około 2,25 do około 11,24 kg/ha.

Sposób zwalczania chwastów według wynalaz¬
ku polega na stosowaniu dowolnego benzamidu,
ale, jak to podano uprzednio, korzystne jest sto¬
sowanie N-izoksazolilo-, lub tiadiazolilo-2,6-dwu-
alkoksybenzamidów. Szczególnie korzystne jest sto¬
sowanie N-[3-/l,l-dwumetyloetylo/-5-izoksazolilo]-
-2,6-dwumetoksybenzamidu, N-[3-/l-etylo-l-metylo-
propylo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamidu,
N-[5-A-etylo-l-metylopropylo/-l,3,4-tiadiazolilo-2]-
-2,6-dwumetoksybenzamidu, N-[3-/l-etylocykloheksy-
lo/-5-izoksazolilo]-2,6-dwumetoksybenzamidu oraz
N-[5-/l-etylo-l-metylopropylo/-3-izoksazolilo]2,6-
dwumetoksybenzamidu. Związki te można stoso¬
wać same w dawkach od około 0,112 do około
2,25 kg/ha lub w kombinacji z innymi środkami
chwastobójczymi, takimi jak trifluralin, ametryn,
alachlor lub podobne.

W przypadku stosowania mieszanin z innymi
środkami chwastobójczymi, dokładna wielkość daw¬
ki każdego składnika zależy od wielu czynników,
m.in od gatunu zwalczalnych chwastów i traw,
rodzaju użytych środków chwastobójczych, zagęsz-
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czenia chwastów itp. Na ogół, benzamidy w kombi¬
nacji z innymi środkami chwastobójczymi stosuje
się w ilości od około 1 do około 5 części wagowych
na około 1 do około 5 części wagowych innego

5 środka chwastobójczego. Mieszaninę taką podaje
się w ilości skutecznie zwalczającej niepożądaną
roślinność w pożądanym stopniu. Odpowiednie środ¬
ki chwastobójcze można poddawać oddzielnie lub
po zmieszaniu, np. w zbiorniku opryskiwacza.

10 Benzamidy według wynalazku formułuje- się do
użytku jak to opisano powyżej. Preparaty chwas¬
tobójcze zawierające benzamid o wzorze 1 lub je¬
go dopuszczalną w rolnictwie sól, w mieszaninie
z dopuszczalnym w rolnictwie rozcieńczalnikiem

15 lub nośnikiem, wchodzą również w zakres wyna¬
lazku.

Takie kompozycje zawierają na ogół od 1 do 95f/t
wagowych aktywnego związku chwastobójczego,
korzystnie od około 10 do około 60V#. Preparat mo-

*° że mieć postać stałych proszków, pyłów, granu¬
lek, wodnych lub niewodnych mieszanin do oprys^
kiwania lub zraszania, koncentratów np. koncen¬
tratów do sporządzania emulsji itp., higroskopij-
nych proszków i dowolnych innych powszechnie
stosowanych w rolnictwie.

Do dopuszczalnych w rolnictwie nośników i roz¬
cieńczalników, powszechnie stosowanych do spo¬
rządzania proszków, pyłów, granulek, i podobnych,

M należą m.in. talk, ziemia okrzemkowa, krzemian->
ka, pirofilit, glinki attapiilgitowe i podobne. Częs¬
to jest pożądane sporządzanie preparatu granulo¬
wanego przeznaczonego do stosowania do gleby
przed wschodem. Taki preparat sporządza się roz¬
puszczając benzamid w odpowiednim rozpuszczal¬
niku, takim jak nafta lub nafta aromatyczna, i na¬
nosząc roztwór na nośnik, taki jak granulowana
glinka montmorilonitowa lub podobny nośnik. In¬
ny sposób polega na rozpraszaniu składnika ak¬
tywnego w ciastowatej masie odpowiedniego noś¬
nika, takiego jak np. wilgotna glina, i następnie
suszeniu i rozdrabnianiu gliny na granulki o wy
maganej wielkości.

Z benzamidów o wzorze 1 można także sporzą-
45 dzać. ątężone kompozycje, które rozcieńcza się przed

zastosowaniem, np. dodając wodę lub inny od¬
powiedni rozcieńczalnik, i otrzymując zawiesinę,
emulsję itp. Typowymi stężonymi stałymi prepa¬
ratami są higroskopijne proszki. Higroskopijne

^ proszki są mieszaniną doskonale rozdrobnionych
nośnika lub rozcieńczalnika, benzamidu i odpo¬
wiedniego środka powierzchniowo czynnego.

Do powszechnie stosowanych, dopuszczalnych w
rolnictwie obojętnych nośników należą takie jak

g5 ziemie okrzemkowe i różne glinki, takie jak atta-
pulgitowa lub kaolinowa, oraz krzemionka. Środ¬
ki powierzchniowo czynne stosuje się w ilości od
około 0,5 do około KM wagowych, natomiast ben¬
zamid w higroskopijnym proszku znajduje się w

60 ilości około 10—60°/o wagowych.
Dowolny znany środek powierzchniowo czynny

można stosować do sporządzania higroskopijnych
proszków, taki np. jak lignosulfoniany, skondenso¬
wane naftalenosulfoniany, alkilobenzenosulfoniany,

65 siarczany alkilowe, a także niejonowe środki, takie
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jak addukt tlenku etylenu i fenolu. Higroskopijne
proszki rozcieńcza się przed zastosowaniem wodą
lub podobnym rozcieńczalnikiem, tak by końcowa
zawiesina -zawierała od około 0,1 do około 5,^/t
wagowych aktywnego chwastobójczego benzami-
du. Taki preparat stosuje się do opryskiwania za
pomocą zwykłego opryskiwacza lub innych urzą¬
dzeń stosowanych.w rolnictwie.

Innym powszechnie wykorzystywanym typem
preparatów zawierających benzamidy są koncen¬
traty do sporządzania: emulsji. Takie preparaty za¬
wierają benzamid w mieszaninie z nośnikiem,'ta¬
kim jak niemiesżający się z wodą organiczny roz¬
puszczalnik, i emulgator obecny w ilości od 0,5 do
!()•/• wagowych. Dla poprawienia rozpuszczalności
benzamidu można stosować mieszające się z wo¬
dą współrozpuszczalniki w połączeniu z niemiesza-
jącym się z wodą rozpuszczalnikiem.
- Do powszechnie stosowanych rozpuszczalników
należą m.in. toluen, ksylen, chlorotoluen, benzen,
keton ntetylowoizobutylowy, cykloheksanon, nafta
i podobne. Można też sporządzać wodne zawiesiny
zawierające jako rozcieńczalnik wodę. Jako emul¬
gatory można stosować zwykłe środki powierzch¬
niowo czynne i ich mieszaniny, takie jak alkilo-
i arylosulfoniany, etoksylowane alkilofenole, eto-
ksylowane etery alkilowe, nonoksynole, oksysor-
bitany, allinole, alliniany i inne niejonowe i anio¬
nowe środki powierzchniowo czynne.

Środek powierzchniowo czynny może stanowić
OjS-^łOtyf wagowych zawiesiny. Takie- koncentraty
do • sporządzania emulsji, podobnie jak higroskopij¬
ne proszki, są rozcieńczone przed zastosowaniem,
np. przez dodanie odpowiedniej ilości wody, dla
otrzymania mieszaniny o pożądanym stężeniu skład¬
nika aktywnego.

Jak wspomniano uprzednio, benzamidy o wzo¬
rze 1 są szczególnie użyteczne w kombinacji z in¬
nymi środkami chwastobójczymi, dzięki czemu osią¬
ga śię wymagany zakres i specyficzne niszczenie
chwastów. Typowy sposób otrzymywania kombina¬
cji benzamidu i innego środka chwastobójczego,
takiego jak trifluralin, terbutryri lub' podobny, po¬
lega na mieszaniu i rozcieńczaniu bezpośrednio
przed zastosowaniem poszczególnych preparatów
zawierających odpowiednie pojedyncze związki
chwastobójcze. Mieszanie można np. przeprowa¬
dzać w zbiorniku pospolitego aparatu do opryski¬
wania. Typową kombinację benzamidu według wy¬
nalazku i środka chwastobójczego, takiego jak
trifluralin, można sporządzać drogą mieszania w
zbiorniku w miejscu stosowania higroskopijnego
proszku zawierającego benzamid z koncentratem
do sporządzania emidsji zawierającym trifluralin.

Taką mieszaninę można stosować do gleby
i ewentualnie mieszać z nią, w takiej ilości by
użyć od około 0,562 do około 2,25 kg/ha każdego
składnika aktywnego. Taka mieszanina pozwala na
doskonałe niszczenie przed wschodem wielu ga¬
tunków niepożądanych roślin.

Poniższe przykłady ilustrują typowe kompozycje
chwastobójcze i ich stosowanie.

Przykład CLXVIII. Higroskopijny proszek

64

Składnik

N-[3-( 1 -etylo-1 -metylopropylo)-5-izo-
ksazolik>]-2,6-dwumetoksybenzamid
(związek z przykładu 1)
Igcpal CA-630, (polioksyetylenooktylo-
fenol, niejonowy środek zwilżający pro¬
dukcji GAF Corporation)
Glinka Barden

Stężenie
w %

wagowych

50 -

5

45

15 Chwastobójczy benzamid miesza sdę z adjuwan-
tami i miele, otrzymując lotny proszek zwilżalny
i dający się zawieszać w^wodzje w lub w pobliżu
miejsca stosowania i otrzymywać mieszaninę do
opryskwania. Preparatem opryskuje się miejsce,

M w którym pożądane jest niszczenie roślin, stosu¬
jąc objętość pozwalającą na podawanie od około
0,12 do około 2,25 kg/ha składnika aktywnego.

Przykład CLJX. Higroskopijny proszek.

Składnik

N-[5-(l-etylo-l-metylopropylo)-l,3,4-
tiądiazolilo-2]-2,6-dwumetoksybenzamid
(związek z przykładu LXI)
Stepanol ME (techniczny laurylosiar-
czan sodowy firmy Stepan Chemical Corp.)
Reax 45L (środek rozpraszający, ligno-
sulfonian, produkcji Westvaco Corpora¬
tion)
Zeolex-7 (stracony, uwodniony krzemian,
firmy J.M. Huber Corporation)
Glinka Barden (uwodniony krzemian
glinowy, firmy J.M. Huber Corporation)

%
wagowych

50

4 1

6

2

38

Składniki zmieszano i sproszkowano otrzymując
lotny proszek dający się zawieszać w wodzie i o-
trzymywać mieszaninę do opryskiwania. Wodną

45 mieszaninę można stosować w ilości od około 46,6
do około 466 litrów na hektar, co powinno odpo¬
wiadać do około 1,124 do około 5,620 kg/ha aktyw¬
nego benzamidu.

Przykład CLXX. Wodna zawiesina

Składnik

N-[3-(l,1-dwumetyloetylo)-5-izoksazoli-
lo]-2,6rdwumetoksybenzamid
(związek z przykładu VI)
Polyfoo H (lignosulfonian, anionowy
środek zwilżający i rozpraszający, firmy
Westvaco Corporation)
Min-u-gel 200, gliniastego typu środek
żelujący firmy Floridin Company)
Aufoam C (Dow Corning Corp.)
Woda

%
wagowych

43

4

2

0,05
50,95

100,00
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Składniki zmieszano i dokładnie rozdrobniono
i otrzymano zawiesinę składnika aktywnego. Za¬
wiesinę rozcieńczono dodatkową ilością wody i
stosowano do opryskiwania pożądanego miejsca.

Przykład CLXXI. Preparat granulowany

Składnik

N-[5-(1,1 -dwumetylo-2-(metylotio)-
etylo)-l,3,4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwumeto-
ksybenzanid
(związek z przykładu LXIV)
Ciężka aromatyczna nafta
Florex 30/60, granulowana glinka firmy
Floridin Co.

%
wagowych

5

5

90

Benzamid rozpuszczono w ciężkiej aromatycznej
nafcie i opryskano roztworem granulki glinki o
praktycznie jednorodnych wymiarach, wynoszą¬
cych najlepiej mniej niż około 1,0 mm8, korzyst¬
nie w zakresie 30/60. Granulowany preparat sto¬
suje się na powierzchnię gleby, tak by ilość skład¬
nika aktywnego wynosiła od około 3,37 do 11,24
kg/ha.

Przykład CLXXII. Preparat pylisty

Składnik

N-[-3-/l-etylo-l-metylopropylo/-lH-
pirazolilo-5]-2,6-dwumetoksybenza-
mid (związek z przykładu CXV)
Diatomit (ziemia okrzemkowa firmy
Witco Chemical Corporation, Inorga-
nic Specialities Division)

•/o
wagowych

5

95

Chwastobójczy benzamid miesza się na sucho
ż ziemią okrzemkową i mieszaninę rozdrabnia się
na drobny proszek o wielkości cząstek od około
10 do około 40 mikronów. Jeśli wytwarza się bar¬
dziej stężoną mieszaninę, np. od około 30 do około 45
50°/o, wówczas można ją rozcieńczać dodatkowym
rozcieńczalnikiem, takim jak krzemionka lub glin¬
ka, w miejscu stosowania. Otrzymany pylisty pre¬
parat stosuje się powierzchniowo za pomocą zwy¬
kłych urządzeń na powierzchnię gleby gdzie po- m
żądane jest niszczenie roślinności. Preparat pyli¬
sty można też rozpylać ż samolotu.

? Przykład CLXXIII. Kompozycja mieszana

1

, Składnik

Ń-[-5-/l-etylo-l-metylopropylo/-4H-
l,2,4-triazolilo-3] -2,6-dwumetoksy-
benzamld (związek z przykładu
CXVIII) 50WP
N,N-;dwuetylo-2,6-dwunitro-3-amino
-4-trójfluorometyloanilina (dinitra-

| minę) 2EC

•/•
wagowych

60

40

66

Hygroskopijny proszek zawierający 50^/t wago¬
wych benzamidu z przykładu CXVIII zawieszono
w wodzie i całość mieszano i dodano wodną za¬
wiesinę koncentratu do sporządzania emulsji (oko¬
ło 0,12 kg/litr) zawierającego dwunitroanilinowy
środek chwastobójczy.

Całość mieszano i opryskiwano powierzchnię gle¬
by, stosując około 1,124 kg/ha benzamidu i około
0,75 kg/ha dwunitroaniliny. W takiej glebie moż¬
na zasiewać soję lub podobne uprawy i uzyskuje
się uprawę praktycznie wolną od niepożądanych
roślin, takich jak palusznik krwawy, proso jesien¬
ne, portulika pospolitą i inne. Wydajność i jakość
pożądanych roślin uprawnych ulegają znacznej
poprawie.

Przykład CLXXIV. Kompozycja mieszana

Składnik

N-[-5-/l-etylo-l-metylopropylo/-l,3,
4-tiadiazolilo-2]-2,6-dwuetylobenza-
mid (związek z przykładu LXIII)
50WP

N,N-dwu-ri-propylo-2,6-dwunitro-
-3 -amino-4-trój fluorometyloanilina

| (prodiamine) 50WP

wagowych

50

50 1

Hygroskopijny proszek zawierający 50^/t benza¬
midu miesza się z wodną zawiesiną 50% hygro-
skopijnego proszku zawierającego 50V# prodiaminy.
Całość miesza się i opryskuje glebę w miejscu, w
którym pożądane jest niszczenie chwastów. Pre¬
parat stosuje się w dawce około 280 litrów na
hektar, czyli każdy składnik jest stosowany w ilo¬
ści około 0,844 kg/ha. Kompozycje korzystnie mie¬
sza się z glebą, np. za pomocą brony talerzowej
i zasiewa się bawełnę, soję, trzcinę cukrową lub
podobne.

Przykład CLXXV. Kompozycja mieszana

Składnik

N~[-5-/l-propylocykloheksylo/-l,3,4-
tiadiazolilo-2]-2,6-dwumetoksyben-
zamid (związek z przykładu CV)
30WP !
N,N-dwu-n-propylo-2,6-dwunitro-
-4-tr6jfluorotnetyloanilina (triflura-
lin) 4EC

wagowych

v 30

.70 |

Hygroskopijny proszek zawierający 30*/t benza¬
midu z przykładu CV zawiesza się w wodzie i
podczas mieszania dodaje się porcjami koncentrat
do sporządzania emulsji zawierający trifluralinę
(około 0,24 kg/liir). Wodną mieszaninę opryskuje
się glebę i miesza z nią dla niszczenia.gwiazdni-
cy, mietelnika, szarłatu, solanki kolczystej, komo-
sy .białej- i innych. Dp tak traktowanej 4 gleby moż¬
na zasiewać ziarna zbóż, takich jak pszenica, ży¬
to, owies, jęczmień i podobne.^ IJprawy te rosną
praktycznie bez przeszkód ze strony niepożądanych
roślin.
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Przykład CLXXVI. Stosowanie kombinacji
środków chwastobójczych.

Preparat 4EC zawierający trifluralinę podaje się
do gleby przed zasianiem. Trifluralinę w ilości
około 0,562 kg/ha miesza się z glebą stosując pod¬
wójną bronę talerzową. Następnie sadzi się soję
i hygroskopijny proszek zawierający 50^/t N-[3-/1,1-
dwumetyloetylo/-5-izoksazoltto]-2,6-dwumetoksyben-
zamidu (związek z przykładu*'VI) zawiesza się w
wodzie i opryskuje zawiesiną powierzchnię upra¬
wy. Dawka aktywnego benzamidu wynosi około
1,69 kg/ha. Taki zabieg pozwala na wzrost soi bez
równoczesnego wzrostu niepożądanych chwastów,
takich jak komosa, szarłat i podobne.

W szczególnie korzystnym sposobie niszczenia
chwastów stosuje się benzamid z przykładu I czyli
N-[3-/l-etylo-l-metylopropylo/-5-izoksazolilo]-2,6-
dwumetoksybenzamid. Związek ten jest szczególnie
skuteczny podczas stosowania w kombinacji z in¬
nym środkiem chwastobójczym, takim jak triflu-
ralin.

Stosowanie tego benzamidu, również w miesza¬
ninie, ma szczególne znaczenie dla zwalczania nie¬
pożądanych roślin w uprawach zbóż, takich jak
jęczmień i podobne.

Benzamidy według wynalazku są także użytecz¬
ne do zwalczania niepożądanych roślin, takich jak
chwasty szeroklistne w ogrodach i sadach. Związ¬
ki według wynalazku wykazują doskonałą selek¬
tywną aktywność chwastobójczą w uprawach cy¬
trusowych, takich jak sady pomarańczowe i cy¬
trynowe. Spodziewać się też należy, że związki we¬
dług wynalazku będą przydatne do zwalczania
chwastów w Winnicach i podobnych uprawach,
a także w takich uprawach jak trzcina cukrowa.

Związki według wynalazku ponadto wykazują
aktywność jak regulatory wzrostu roślin, popra¬
wiając np. wydajność ziaren itp., a także wyka¬
zują pewną aktywność jako środki chwastobójcze
w środowisku wodnym.

Zastrzeżenia patentowe

1. Środek chwastobójczy zawierający jeden lub
kilka dopuszczalnych w rolnictwie nośników lub
rozcieńczalników, oraz składnik aktywny, zna¬
mienny tym, że jako składnik aktywny zawiera
1—950/t wagowych N-arylobenzamidu o wzorze
ogólnym 1, w którym Z oznacza atom tlenu lub
siarki, R1 oznacza atom wodoru lub chlorowca, 50
grupę alkilową o 1—4 atomach węgla lub grupę
alkoksylową o 1—4 atomach węgla, Rf oznacza
atom wodoru lub chlorowca, grupę alkilową o 1—
—4- atomach węgla, grupę alkoksylową o 1—4 ato¬
mach węgla, grupę alkilotiolową o 1—4 atomach 55
wępla lub grupę trójfluorometylową, R« oznacza
atom wodoru lub chlorowca, grupę alkilową o 1—
—4 atomach węgla, grupę alkoksylową o 1—4 ato¬
niach węgla lub grupę alkilotiolową o 1—4 ato¬
mach węgla, przy czym jeśli jeden z podstawni- eo
ków R1, Rf lub R* oznacza grupę alkilową, wów¬
czas jeden lub dwa pozostałe oznaczają inne pod¬
stawniki niż atom wodoru, oraz, że jeżeli Rf
oznacza grupę trójfluorometylową, to jeden lub
oba podstawniki R1 i R« oznaczają inne podstaw- 65

68

niki niż atom wodoru, R4 oznacza grupę arylową
o wzorze 2, wzorze 3, wzorze 4, wzorze 5 lub
wzorze 6, w których to wzorach A oznacza grur
pę CH lub atom azotu i B oznacza CH lub atom

5 azotu, przy czym jeżeli jeden z podstawników A
i B oznacza grupę CH to drugi oznacza atom azo¬
tu, X oznacza grupę NH albo atom tlenu lub
siarki, R oznacza atom wodoru lub grupę alki¬
lową o 1—4 atomach węgla, R5 oznacza atom
wodoru, grupę o wzorze 7 lub grupę o wzorze 8,
w których to wzorach y oznacza liczbę całkowi¬
tą 0—5, R8, RM R3 oznaczają niezależnie od sie¬
bie atom wodoru, grupę alkilową o 1—13 atomach
węgla, grupę chlorowco-alkilową o 1—13 atomach

5 węgla, grupę alkenyIową o 2—13 atomach, węgla,
grupę alkinylową o 2—13 atomach węgla, grupę
alkilową o 1—6 atomach węgla podstawioną • gru¬
pą alkoksylową o 1—4 atomach węgla, grupę al¬
kilową o 1—6 atomach węgla podstawioną gru¬
pą alkilotiolową o 1—4 atomach węgla, grupę aJ-
koksylową o 1—6 atomach węgla, grupę alkilo¬
wą o 1—6 atomach węgla podstawioną grupą
alkanoilooksylową o 2—4 atomach węgla, grupę
alkolotiolową o 1—6 atomach węgla, grupę o wzo¬
rze 9 lub wzorze 10, w których to wzorach m
oznacza liczbę całkowitą 0—4, o oznacza 0 lub 1,
R9 i R10 oznaczają niezależnie. od siebie atom wo¬
doru lub chlorowca, grupę alkilową o 1—4 ato¬
mach węgla lub grupę alkenylówą o 2—4 atomach
węgla, Q* i Q2 oznaczają niezależnie od siebie gru¬
pę CHt, atom tlenu lub siarki, grupę CH20 lub
grupę CHfS, przy czym jeśli oba podstawniki Q*
i Q2 mają inne znaczenie niż grupa CHj, wów¬
czas y ma inne znaczenie niż 0, z tym, że R5
oznacza atom wodoru jedynie wtedy, gdy R4 ozna¬
cza grupę o wzorze 11, że R2 i R3 mają inne zna¬
czenie niż atom wodoru, gdy R4 oznacza grupę o
wzorze 2 lub wzorze 11, lub jego dopuszczalnej
w rolnictwie soli.

2. Środek według .zastrz. 1, znamienny tym, że
jako składnik aktywny zawiera 5—95°/o wago¬
wych N-arylobenzamidu o wzorze ogólnym 1, w
którym Z. oznacza atom tlenu, R4 oznacza grupę
o wzorze 2, wzorze 3, wzorze 5 lub wzorze 6, w
których to wzorach R oznacza atom wodoru, R5
oznacza atom wodoru grupę o wzorze 7 lub gru¬
pę o wzorze 8, w których to wzorach R6 i R7 ozna¬
czają niezależnie od siebie atom wodoru, grupę
alkilową o 1—4 atomach węgla, grupę alkenyló¬
wą o 2—4 atomach węgla lub grupę alkinylową
o 2—4 atomach węgla lub grupę alkinylową o 2—
—4 atomach węgla, y oznacza liczbę całkowitą
0—4, R8 oznacza atom wodoru, grupę alkilową
o 1—13 atomach węgla, grupę chlorowcoalkilową
o 1—13 atomach węgla, grupę alkenylówą o 2—13
atomach węgla, grupę alkinylową o 2—13 atomach
węgla, grupę alkilową o 1—6 atomach węgla pod¬
stawioną grupą alkoksylową o 1—4 atomach wę¬
gla lub grupą alkilotiolową o 1-*—4 atomach węgla,
grupę o wzorze 9 lub grupę o wzorze 10, w
których to wzorach m oznacza liczbę całkowitą
0—4, n oznacza 0 lub 1, a R9 i R10 oznaczają nie¬
zależnie od siebie atom wodoru lub chlorowca,
grupę alkilową o 1—4 atomach węgla lub gru¬
pę alkenylówą o 2—4 atomach węgla.

3. Środek według zastrz. 1 albo 2, znamienny
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tym, że jako N-arylobenzamid zawiera związek
o wzorze 1, w którym Z oznacza atom tlenu* a R4
oznacza grupę o wzorze 12, wzorze 13, wzorze 14.
wzorze 16 lub wzorze 17, a pozostałe podstawni¬
ki mają znaczenie podane w zastrz. 1.

4. Środek według zastrz. 1, znamienny tym, że
jako N-arylobenzamid zawiera związek o wzorze
1, w którym R2 oznacza grupę 2-metoksylową
a R5 oznacza grupę 6-metoksylową, a pozostałe
podstawniki mają znaczenie podane w zastrz. 1.

5. Środek według zastrz. 1 albo 2, znamienny
tym, że jako N-arylobenzamid zawiera związek
o wzorze 1, w którym R5 oznacza grupę będącą-
zawadą przestrzenną lub objętościowo dużą gru¬
pę, a pozostałe podstawniki mają znaczenie po¬
dane w zastrz. 1.

6. Środek według zastrz. 5, znamienny tym,
że jako N-arylobenzamid zawiera związek o wzo¬
rze 1, w którym R5 oznacza grupę o wzorze 7, w
którym R6 oznacza atom wodoru lub grupę al¬
kilową o 1—4 atomcah węgja, R7 oznacza grupę
alkilową o 1—4 atomach węgla a R3 oznacza gru¬
pę alkilową o 1—13 atomach węgla.

7. Środek według zastrz. 6, znamienny tym, że
v jako N-arylobenzamid zawiera związek o wzorze

1, w którym R5 oznacza grupę 1-etyło-1-metylo-
propylową.

8. Środek według zastrz. 5, znamienny tym, że
jako N-arylobenzamid zawiera związek o wzo¬
rze 1, w którym R5 oznacza grupę o wzorze 8.
w którym R8 oznacza grupę alkilową o 1—4 ato¬
mach węgla, R9 i R10 oznaczają niezależnie od sie¬
bie atom wodoru lub grupę alkilową o 1—4 ato¬
mach węgla, Q* i Q2 oznaczają grupę CHi a y
oznacza liczbę całowitą 0—4.

9. Środek według zastrz. 8, znamienny tym, że
jako N-arylobenzamid zawiera związek o wzorze
1, w którym R5 oznacza gr\rpę jL^etylocykloheksy-
lową.

10. Środek według zastrz. 1 albo %y znamienny
tym, że jako N-arylobenzamid o wzorze 1 zawie¬
ra N-[3-/l-etylo-l-metylopropylo/-5-izoksazolilo]-
2,6—dwumetoksybenzamid.

11. Środek według zastrz. 1 albo 2, znamienny
tym, że jako N-arylobenzamid o wzorze 1 zawiera
N-[3-/1,1 -dwumetyloetylo/-5-izoksazolilo] -2,6-dwu¬
metoksybenzamid.

12. Środek według zastrz. 1 albo 2, znamienny
tym, że jako N-arylobenzamid o wzorze 1 zawie¬
ra N-[3-/l-etylocykloheksylo/-5-izoksazoliloH,6-
-dwumetoksybenzamid.

13. Środek według zastrz. 1 albo 2, znamienny
tym, że jako N-arylobenzamid o wzorze 1 zawiera
N-[6-/l,l-dwumetyloetylo/pirydazynylo-3]-2,6-dwu-
metoksybenzamid. '

14. Środek wedŁug zastrz. 1 albo 2, znamienny
tym, że jako N-arylobenzamid o wzorze 1 zawiera
N-[6-/l-etylo-l-metylopropylo/pirydazynylo-3]-2,6-
-dwumetoksybenzamid.

15. Sposób wytwarzania N-arylobenzamidów o
wzorze ogólnym 1, w którym Z oznacza atom tle¬
nu lub siarki, R1 oznacza atom wodoru albo chlo¬
rowca, grupę alkilową o 1—4 atomach węgla lub
grupę alkoksylową o 1—4 atomach węgla, R* ozna-
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cza atom wodoru lub chlorowca, grupę alkilową
o 1—4 atomach węgla, grupę alkoksylową o 1—4
atomach węgla, grupę alkilotiolową o i—4 ato¬
mach węgla lub grupę trójfluorometyIową, R3
oznacza atom wodoru lub chlorowca, grupę alki¬
lową o 1—4 atomach węgla, grupę alkoksylową
o 1—4 atomach węgla lub grupę alkilotiolową o 1—
—4 atomach węgla, przy czym jeśli jeden z pod¬
stawników R1, R2 lub R» oznacza grupę alkilową,
wówczas jeden lub dwa pozostałe oznaczają in¬
ne podstawniki niż atom wodoru, oraz, że jeże¬
li R2 oznacza grupę trójfluorometylową, to jeden
lub oba podstawniki Rl uRs oznaczają inne pod¬
stawniki niż atom wodoru, R4 oznacza grupę ary-
lową o wzorze 2, wzorze 3, wzorze 4, wzorze 5
lub wzorze 6, w których to wzorach A oznacza
grupę CH lub atom azotu i B oznacza grupę CH
lub atom azotu, przy czym jeden z podstawników
A i B oznacza grupę CH to drugi oznacza atom
azotu, X oznacza grupę NH albo atom tlenu lub
siarki, R oznacza atom wodoru lub grupę alki¬
lową o 1—4 atomach węgla, R1 oznacza atom wo¬
doru, grupę o wzorze 7 lub grupę o wzorze 8,
w których to wzorach y oznacza liczbę całkowitą
0—5, R6, R7 i R8 oznaczają niezależnie od siebie
atom wodoru, grupę alkilową o 1—13 atomach wę¬
gla, grupę chlorowcoalkilową o 1—13 atomach

;węgla, grupę.-alkenyIową o 2—13 atomach węgla,
^grtrpę alkińytową o 2—13 atomach węgla, grupę
alkilową o 1—6 atomach węgla podstawioną gru¬
pą alkoksylową o 1—4 atomach węgla, grupę al¬
kilową o 1—6 atomach węgla podstawioną grupą
alkilotiolową o 1—4 atomach węgla, grupę alko¬
ksylową o 1—6 atomach węgla, grupę podstawio¬
ną grupą alkanoilooksylową o 2—4 atomach wę¬
gla, grupę alkilotiolową o 1—6 atomach węgla,
grupę o wzorze 9 lub wzorze 10, w których to
wzorach m oznacza liczbę całwoitą 0—4, n ozna¬
cza 0 lub 1, W i R10 oznaczają niezależnie od

-siebie atom wodoru lub chlorowca, grupę Ulki-
lową o 1—4 atomach węgla lub grjpę alkenylo-
wą o 2—4 atomach węgla, Q* i Qł oznaczają nie¬
zależnie od siebie grupę CHi, atom tlenu lub siar¬
ki, grupę CHfO lyto grupę CHfS, przy czym je¬
żeli oba podstawniki Q* i Qf mają inne znaczenie
niż grupa CHt, wówczas y ma inne znaczenie niż
0, z tym, że R5 oznacza atom wodoru jedynie wte¬
dy, gdy R4 oznacza grupę o wzorze 11, oraz że
R£ i R* mają inne znaczenie niż atom wodoru,
gdy R4 oznacza grupę o wzorze 2 lub wzorze 11
lub jego dopuszczalnej w rolnictwie soli, znamien¬
ny tym, że aminę o wzorze HiNR4, w którym R4
ma wyżej podane znaczenie, acyluje się pochod¬
ną podstawionego kwasu benzoesowego o wzorze
24, w klórym L oznacza łatwo odszczepialną gru¬
pę a R*, Rf i R1 mają wyżej podane znaczenie
i otrzymuje się N-arylobenzamid o wzorze ogól¬
nym 1, w którym Z oznacza atom tlenu a R1, R2,
R1 i R4 mają wyżej podane znaczenie, po czym
otrzymany produkt reakcji ewentualnie poddaje
się siarkowaniu i otrzymuje się N-arylobenzamid
o wzorze ogólnym 1, w którym Z oznacza atom
siarki a R1, R2, Rs i R4 mają wyżej podane
znaczenie i ewentualnie otrzymany N-arylobenza¬
mid o wzorze ogólnym 1 przekształca się w do¬
puszczalną w rolnictwie sól.
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