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1

Vynéalez se tyka zplsobu vyroby novych
N-fenyl-N’-(2-chlor-6-fluorbenzoyl Jmocovin
vykazujicich insekticidni vlastnosti.

Je jiZz znamo, Ze urcité benzoylmocoviny,
jako N-(2,6-difluorbenzoyl}-N’-(4-chlorfe-
nyl)mocovina, maji insekticidni vlastnosti
[viz J. Agr. Food Chem., sv. 21, & (1973},
str. 993—998].

Predmétem vyndlezu je zpfisob vyroby N-
-fenyl-N’- (2-chlor-6-fluorbenzoyl Jmocovin
obecného vzorce I,

ct

X-R),
CO-NH-CO-NH @R,

F (1

ve kterém

R znamend halogenalkylovou skupinu s 1
aZ 4 atomy uhliku,

R! piedstavuje atom vodiku, atom haloge-
nu nebo halogenalkylovou skupinu s 1 aZ
4 atomy uhliku,

X znamend kyslik nebo siru a

n je ¢islo o hodnot& 1 nebo 2, vyznatujici

205135

2
se tim, Ze se substituované fenylisokyanaty
obecného vzorce II,

X-R),
OCN@
R1

(1)
ve kterém

R, RY, X a n maji shora uvedeny vyznain,
nechaji reagovat s 2-chlor-6-fluorbenzami-
dem, popfipadé v pritomnosti Fedidla.

Nové N-fenyl-N’-(2-chlor-6-fluorbenzoyl)-
modcovinypodle vyndlezu piekvapivé vykazu-
ji znatné lep3i insekticidni G€inek neZ nej-
bliZze ptibuzné sloufeniny analogické konsti-
tuce a stejného zamérFeni G€inku, zndmé z
dosavadniho stavu techniky. Sloudeniny pod-
le vyndlezu predstavuji tudiZ skuteéné obo-
haceni dosavadniho stavu techniky.

PouZiji-li se pfi praci zpGisobem podle vy-
ndlezu jako vychozi latky 3-chlor-4-trifluor-
methoxyfenylisokyandt a 2-chlor-6-fluorbez-
amid, je moZno prilb&h reakce popsat nésle-
dujicim reak&nim schématem:
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Cil C1
CO-NH, + OCN OCF, —»
F ~
CcL’ ct i
— CO-NH-CO-NH OCF,
F

Nové slougeniny podle vyndlezu jsou sho-
ra uvedenym vzorcem I obecn& definovény.
V tomto vzorci predstavuji s vyhodou

R pfimou nebo rozvétvenou halogenalky-

lovou skupinu obsahujici 1 aZ 4, zejména 1
nebo 2 atomy uhliku a 1 a% 4 atomy halo-
gent, a

R! atom vodiku, atom chloru nebo trifluor-
methylovou skupinu.

Zv14sté je tieba vyzdvihnout nésledujici
sloueniny obecného vzorce I:

N-[2-chlor-5-{2-chlor-1,1,2-trifluorethoxy) ]-
fenyl-,

N-[4-chlor-3-(2-chlor-1,1,2-trifluorethoxy) ]-
fenyl-,

N-[3-(2-chlor-1,1,2-trifluorethoxy} ]fenyl-,
N-[3-chlor-4- (chlordifluormethoxy ) Jfenyl-,

N-[3-chlor-4-(chlordifluormethylthio) ] fe-
nyl'»

N-[2-chlor-4- (chlordifluormethoxy) ]fenyl-,

'N-[2-chlor-4- (chlordifluormethylthio) ]fe-
nyl')

N-[2-chlor-5-(chlordifluormethoxy ) ] fenyl-,
N-[2-chlor-5- [trifluormethylthio ) fenyl-,
-N’-(2-chlor-6-fluorbenzoyl jmogovinu.

Vychozi substituované fenylisokyanéty je
moZno pripravit z odpovidajicich substituo-
vanych anilind obecného vzorce III

X-R),,
R')
(11

b&Znym pifevedenim aminoskupiny na isoky-
anatoskupinu, napiiklad reakci s fosgenem.
Potfebné aminoderivaty obecného vzorce III
jsou bud zndmé, nebo je lze piipravit postu-
py zndmymi z literatury [viz napfiklad ].
Org. Chem. 25 (1960), 965 a 29 (1964), 1,
J. Am. Chem. Soc. 73 (1951) 5831; Bull. Soc.

H,N

Chim. France 4 (1957),. 531; Z. ob§¢. Chim.
35 (1965), 1377, anglicky ptreklad; ]. Am.
Chem. Soc. 83 (1961),.4360 a americky pa-
tentovy spis €. 3 387 037].

Jako priklady vychozich 1atek pouZivanych
pFi préci zplisobem podle vynélezu se uvé-
dé&ji: ST

4-difluormethoxy-,
4-difluormethylthio-,
3-difluormethoxy-,
3-difluormethylthio-,
2-difluormethoxy-,
2-difluormethylthio-,
4-trifluormethoxy-,
4-trifluormethylthio-,
3-trifluormethoxy-,
3-trifluormethylthio-,
2-trifluormethoxy-,
2-trifluormethylthio-,
4-chlordifluormethoxy-,
4-chlordifluormethylthio-,
3-chlordifluormethoxy-,
3-chlordifluormethylthio-,
2-chlordifluormethoxy-,
2-chlordifluormethylthio-,
3-trifluormethyl-4-trifluormethoxy-,
3-trifluormethyl-4-trifluormethylthio-,
3-trifluormethyl-4-difluormethoxy-,
3-trifluormethyl-4-trifluormethylthio-,
3,4-bis(difluormethoxy)-,
3,4-bis[difluormethylthio]-,
3,4-bis(trifluormethoxy]}-,
3,4-bis(trifluormethylthio)-,
2-chlor-4-trifluormethoxy-,
2-chlor-4-trifluormethylthio-,
3-chlor-4-trifluormethoxy-,
3-chlor-4-trifluormethylthio-,
2-chlor-4-chlordifluormethoxy-,
2-chlor-4-chlordifluormethylthio-,
3-chlor-4-chlordifluormethoxy-,
3-chlor-4-chlordifluormethylthio-,
2-(1,1,2,2-tetrafluorethoxy)-,
3-(1,1,2,2-tetrafluorethoxy)-,
4-(1,1,2,2-tetrafluorethoxy)-,
2-chlor-4-(1,1,2,2-tetrafluorethoxy}-,
3-chlor-4-(1,1,2,2-tetrafluorethoxy)-,
4-(2-chlor-1,1,2-trifluorethoxy)-,
2-chlor-4-(2-chlor-1,1,2-trifluorethoxy)-,
3-chlor-4-(2-chlor-1,1,2-trifluorethoxy) a
4-(2-chlor-1,1,2-trifluormethylthio) fenyliso-.
kyanaét.
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Jako dalSi vychozi materidl pouZivany 2-
-chlor-6-fluorbenzamid lze rovn&Z pfipravit
metodami zndmymi z literatury [viz ]J. Org.
Chem. 30 (1965), 4306, popiipad& Beilstein
»,Handbuch der organischen Chemie”, sv. 9,
str. 336].

Zplisob vyroby N-fenyl-N’-benzoylmo&ovin
podle vynalezu se s vfhodou provadi za po-
uZiti vhodnych fedidel. Jako tato Fedidla
pfichézeji v avahu prakticky vSechna inert-
ni organickd rozpoustédla, k nimZ néleZe-
ji zejména alifatické a aromatické, popfipa-
dé chlorované uhlovodiky, jako benzin, ben-
zen, toluen, xylen, methylenchlorid, chloro-
form, tetrachlormethan, chlorbenzen a o-di-
chlorbenzen, ethery, jako diethylether, di-
butylether, tetrahydrofuran a dioxan, keto-
ny, jako aceton, methylketon, methylisopro-
pylketon a methylisobutylketon, jakoZ i nit-
rily, jako acetonitril a propionitril.

Reak&ni teploty pfi préaci zptsobem podle
vynélezu se mohou pohybovat v Sirokém roz-
mezi. Obecné se pracuje pii teploté mezi
0 a 120°C, s vyhodou pfi teploté 70 aZ 85
stupriti Celsia.

Reakce podle vynélezu se obecné provadi
za normdlniho tlaku.

P¥i préci zplisobem podle vyndlezu se vy-
chozi latky s vyhodou nasazuji v ekvimolér-
nich mnoZstvich. Nadbytek né&které z reakc-
nich sloZek nep¥inaSi Z4dné podstatné vy-
hody.

Obecné se postupuje tak, Ze se reakéni
sloZky smisi v né&kterém z vySe uvedenych
rozpousStédel.

Fenylisokyandty obecného vzorce 11 e
moZno k reakci nasazovat v €isté formé ne-
bo ve formé reak&éni smési, v niZ byly pii-
praveny reakci odpovidajiciho anilinu s fos-
genem, tedy bez izolace. Tato reakéni smés
se s vyhodou podrobuje reakci s 2-chlor-6-
-fluorbenzamidem v nékterém z vy3e uvede-
nych rozpoustédel.

Reakce podle vyndlezu se provadi za vy-
8e zminénych podminek a vysledné produk-
ty se izoluji filtracl. Nové sloudeniny podle
vyndlezu rezultuji v krystalické form& s
ostrym bodem tani.

Jak jiZ bylo uvedeno vysSe, N-fenyl-N’-{2-
-chlor-6-fluorbenzoyl)modoviny podle vyna-
lezu se vyznadluji vynikajici insekticidni a-
¢innosti. Zminéné latky piiscbi rovnéZ v ob-
lasti veterindrni mediciny proti zvifecim pa-

]

razitim (ektoparazitim), jako proti para-
zitujicim larvdm dvouk¥idlych.

U€inné latky podle vyndlezu maji dobrou
snasitelnost pro rostliny a piiznivou toxici-
tu pro teplokrevné a hodi se k hubeni 3kid-
cl, zejména hmyzu, sviluSkovitych a ne-
matodli v zemé&délstvi, lesnim hospodérstvi,
pfi ochrané z4sob a materidl{i, jakoZ i v ob-
lasti hygieny. Zminé&né 14tky jsou t¢inné pro-
ti normélné citlivym a resistentnim druhém,
jakoZ i proti vSem nebo jen jednotlivym vy-
vojovym stadiim Skddcd.

Insekticidni prostfedky obsahujici jako a-
¢inné latky N-fenyl-N’-(2-chlor-6-fluorbenz-
oyljmocCoviny podle vyndlezu jsou piedmé-
tem naSeho souvisejiciho Zeskoslovenského
patentového spisu ¢&. 205 134 kde jsou rov-
néZ uvedeny vysledky testl jejich insekticid-
ni ufinnosti, oblasti aplikace, zpfisoby apli-
kace apod.

Vyndlez ilustruji nésledujici ptiklady pro-
vedeni, jimiZ se v8ak rozsah vyndlezu v Zad-
ném sméru neomezuje.

Priklad 1
L
7" N\

CO-NH-CO-NH
F

5,02 g (0,03 mol) 2-chlor-6-fluorbenzami-
du se suspenduje v 50 ml suchého toluenu,
k suspenzi se pridéd roztok 6,1 g (0,03 mol)
4-trifluormethoxyfenylisokyanéatu v 10 ml to-
luenu, reakéni smé&s se 5 hodin va¥fi pod
zpétnym chladi¢em, nadeZ se ochladi na tep-
lotu mistnosti. Vyloudeny produkt se odsa-
je a prekrystaluje se z toluenu. Takto ziska-
ny produkt taje pii 178°C a jeho distotu a
identitu potvrzuji elementdrni analyza a
NMR-spektrum. NMR-spektrum produkis
identické se spektrem odpovidajici slouce-
niny pfipravené jinym postupem.

Analogickym zpisobem se pfipravi rovngZ
produkty v dal8ich pFikladech. V téchto pii-
kladech nebyla provddéna optimalizace vy§-
t&zkd, 1 kdyZ je v zdsad® moZnd. Cistota a
identifikace produktll byla zjiStovéna, resp.
potvrzovana elementadrni analyzou a NMR-
-spektroskopii. Ziskané produkty jsou shr-
nuty do nésledujiciho prehledu:

OCI';
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Cl
(X-R),
CO-NH-CO-NH -@ 4
R™ 1)
F
priklad ¢islo R R? n X teplota ténf{

(°C)
2 3-CFs3 H 1 0 162
3 2-CF3 H 1 0 154
4 4-CFs3 3-Cl1 1 0 189
5 4-CF3 2-C1 1 0 221

6 4-CHF2 H 1 0 173—174
7 3-CHF2 H 1 0 132
8 3,4-CHF2 H 1 0 195
9 4-CHF2 3-CF3 1 0 221
10 4-CF2Ci H 1 0 203
11 4-CF2-CUFCl H 1 0 199
12 4-CF2-CH¥CIL 3-Cl1 1 0 178
13 4-CF2-CHF2 3-Cl 1 0 176
14 3-CF2-CHF2 H 1 0 185
15 3-CFs3 H 1 S 172
16 4-CF3 3-Cl1 1 S 187
17 4-CE2Cl 3-Cl1 1 S 176
18 4-CF2CHFCI H 1 S 189
19 4-CF3 H 1 S 202

Priprava vychozich latek
C1

CO-NH,

F

2-Chlor-8-fluorbenzamid se pifipravi postu-
pem znamym z literatury reakci p¥islusného
chloridu kyseliny s amoniakem. Produkt ta-
je pri 138 °C. :

F,CO @»NCO

4-Trifluormethoxyfenylisokyanét se piipra-
vi postupem zndmym z literatury reakcf od-
povidajiciho anilinu s fosgenem. Produkt vie
pfi 37°C/133 Pa a mé index lomu np? =
= 1,4600.

PREDMET VYNALEZU

Zptsob vyroby N-fenyl-N’-(2-chlor-6-fluor-
benzoyl )mofovin obecného vzorce I,

Ct
(X-R),,
CO-NH-CO-NH -@ ,
R
F (1)
ve kterém

R znamend halogenalkylovou skupinu s 1
aZ 4 atomy uhliku,

Rl predstavuje atom vodiku, atom haloge-
nu nebo halogenalkylovou skupinu s 1 aZ
4 atomy uhliku,

X znamend kyslik nebo siru a

n je ¢islo o hodnot& 1 nebo 2, vyznacuji-
ci se tim, Ze se substituované fenylisokyang-
ty obecného vzorce II,

(X-R)s

1
R(H)

OCN

ve kterém

R, Rl X a n maji shora uvedeny vyznam,
nechaji reagovat s 2-chlor-6-fluorbenzami-
dem, popfipadé v piitomnosti Fedidla.

Severografia, n. p., zdvod 7, Most
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