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(54) Mddszer és fungicid készitmény
névények torsgombabetegségének gatlasara és a hatéanyagok

KIVONAT

A taldlmany novények torsgombabetegségének gatldsa-
ra és megsziintetésére alkalmas modszerre és fungicid
készitményre vonatkozik. A készitmények hatoanyagai
az (1) altalanos képletil vegyiletek és mezdgazdasagi-
lag elfogadhaté soi. E vegyiiletek, néhany kivétellel,
wjak, és ugyancsak a taldlmany targyat képezik. A kép-
letben

Z, és Z, jelentése szén- vagy nitrogénatom, amelyek
egy benzol-, tiofén-, furén-, pirrol-, pirazol-, tiazol-
vagy izotiazolgyurii részét alkotjak,

A jelentése —C(X)-amin-, -C(0)-SR;,
—-NH-C(X)-R, vagy —C(=NR3)-XR; altalanos
képleti csoport,

B jelentése —W,—Q(R,); altalinos képletii csoport
vagy o-tolil-, 1-naftil-, 2-naftil- vagy 9-fenantrilcso-
port,

Q jelentése C-, Si-, Ge- vagy Sn-atom,

W jelentése —C(R;),H»_p, csoport, vagy amikor Q
szénatom, akkor W jelentése valamely
~CR3),Hp-p) ~NR3)gH( m), —S(0), vagy
—0- csoport,

X jelentése O- vagy S-atom,

A leirds terjedelme 60 oldal (ezen beliil 1 lap abra)

n értéke 0, 1 vagy 2,
m értéke 0 vagy 1,
p értéke 0 vagy 1,

R jelentése halogénatom, formil-, ciano-, amino-,
nitro-, tiocianato-, izotiocianéto-, trimetil-szilil-,
hidroxicsoport, 1—4 szénatomos alkil-, 2—5 szénato-
mos alkenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3—6 szénato-
mos cikloalkilcsoport, melyek adott esetben halo-
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génatommal, hidroxi-, nitro-, cianocsoporttal lehet-
nek helyettesitve, vagy

R jelentése fenil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, 1-4
szénatomos alkil-tio-, 1-4 szénatomos alkil-kar-
bamoil-, 1-4 szénatomos alkil-szulfinil-, 1-4
szénatomos alkil-szulfonil-, 1-4 szénatomos al-
kil-amino-, di(1—4 szénatomos alkil)-amino-, 1-4
szénatomos alkil-karbonil-, 1-4 szénatomos al-
koxi-karbonil- vagy fenil-karbonil-amino-csoport,
vagy ha n értéke 2, a két R csoport kondenzalt gyii-
r(t is alkothat,

R, jelentése 1-8 szénatomos alkil-, halogén-(1-8 szén-
atomos)-alkil-, 2—5 szénatomos alkenil-, 25 szén-
atomos alkinil-, 3—7 szénatomos cikloalkil- vagy
fenilcsoport, vagy ha Q jelentése szénatom, akkor
két R, csoport a Q szénatommal egyiitt ciklo-
csoportot is alkothat,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkilcsoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-4
szénatomos alkil)- vagy 1-4 szénatomos alkil-
amino-csoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkilcsoport, és ahol

A jelentése olyan —CO-amin-csoport, amelyben az
aminocsoport egyszeresen vagy kétszeresen lehet
helyettesitve, ahol a helyettesitGk jelentése egymas-
t6l fiiggetleniil hidroxicsoport, 1-6 szénatomos
alkil-, 2—5 szénatomos alkenil-, 3—5 szénatomos
alkinilcsoport; vagy 1-4 szénatomos alkoxi-(1-4
szénatomos)-alkil-, halogén-(1-4 szénatomos)-al-
kil-, hidroxi-(1—4 szénatomos)-alkil-, 1-4 szénato-
mos alkil-tio-, 1—4 szénatomos alkil-tio-(1-4 szén-
atomos)-alkil-, 1-4 szénatomos alkil-karbonil-,
1—6 szénatomos alkoxi-karbonil-, 1-4 szénatomos
alkil-amino-karbonil-, fenil-, fenil-(1-3 szénato-
mos)-alkil-csoport, melyek adott esetben helyettesit-
ve lehetnek egy 1-4 szénatomos alkil-, 1-4 szén-
atomos alkoxi-, halogén-(1-4 szénatomos)-alkil-,
3—6 szénatomos cikloalkil-, nitrocsoporttal vagy ha-
logénatommal, és 1-4 szénatomos alkil- vagy
2-5 szénatomos alkenilcsoport, amely helyettesitve
van piridinil-, tienil- vagy furilcsoporttal, és ahol az
aminogyok egy N-kotott heterociklusos csoport le-
het a morfolin, piperazin, piperidin, pirrol és
pirrolidin koziil.

A talalmany targya médszer torsgomba éltal okozott be-
tegség gatlaséra vagy visszaszoritisdra novényekben,
kiilonosen gabonafélékben, helyettesitett arilvegyiile-
tek segitségével. A taldlméany kiterjed olyan fungicid
készitményekre is, amelyek a modszer kivitelezése so-
ran keriilnek alkalmazasra.

A torsgombabetegség komoly probléma gabonafé-
18k, kiilénosen biiza és arpa termesztésénél. A betegsé-
get a talajban tenyészé Gaeumannomyces graminis
(Gg) gomba okozza. A gomba megfert6zi a ndvény
gyokereit és atszovi a gyokérzetet, és fekete rothadast
okoz. A gomba fejlédése a gyokerekben és az alsé szar-
részben megakadalyozza a novényt abban, hogy az ele-
gendd vizet és/vagy tapanyagot kapjon a talajbol,
amely szegényes életerSben és — a betegség komoly
eseteiben — az ugynevezett ,fehérfejek” képzédésében
mutatkozik meg, amelyek meddSk vagy kevés és Ossze-
aszott szemeket tartalmaznak. Ez természetesen hozam-
veszteséget von maga utan. A Gaeumannomyces fajtak
megfertéznek mas haszonndvényeket is a gabonafélék
koziil, példaul a rizst és a zabot, de a fiifajtakat is karo-
sitjak.

Az elsédleges modszer jelenleg a haszonndvény-
veszteség csokkentésére, amely a Gg altal okozott talaj-
fertGzésnek koszonhetd, a haszonndvény olyan allapot-
ba torténd hozéasa, amely ellenall a Gg-nek. Az olyan te-
riileten azonban, ahol az elsddleges haszonndvények a
gabonafélék, az ilyen atvaltas nemkivanatos gyakorlat,
és ezért kiilonosen hatdsos irtéanyagra van szilkseg.

A talalmany szerinti §j hatéanyagokhoz szerkezeti-
leg legkozelebb all6 vegyiiletek koziil az EP 0 360 417
szami leiras fungicid hatdst 4-fluor-antranilsav-szar-
mazékokat, a 63284186 szamu japan szabadalmi leiras
ugyancsak fungicid hatisi vegyiileteket ismertet, me-
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lyek a nitrogénatomon benzil-trialkil-szilil-szubszti-

tuenst tartalmaznak.

A talalmany kidolgozasaval hatisos modszert szol-
galtatunk a torsgomba altal okozott betegség gatlasara,
visszaszoritdsdra vagy megsziintetésére novényekben.
A taldlmany targya tovabba olyan fungicid készitmény,
amely gatolja a Gg fejlédését a talajban és igy csokken-
ti a haszonnovény-veszteséget. A taldlmany szerinti fun-
gicid készitmény alkalmazhaté a torsgomba 4ltal oko-
zott ndvénybetegség visszaszoritasara, illetve megsziin-
tetésére.

A Gaeumannomyces fajtdk altal okozott betegség
gatldsara vagy megsziintetésére szolgalé modszer ab-
ban all, hogy a ndvényhelyre, azaz magéra a ndvényre,
magjaira vagy a talajra hatisos mennyiségben I altala-
nos képletnek megfeleld fungicid hatdsi vegyiiletet
vagy mezdgazdaségilag elfogadhatd sjat visziink fel.
A fenti képletben
Z, és Z, jelentése szén- vagy nitrogénatom, amelyek

egy benzol-, tiofén-, furdn-, pirrol-, pirazol-, tiazol-

vagy izotiazolgyfir(i részét alkotjak,

A jelentése —~C(X)-amin, ~C(O)-SR;,
~NH-C(X)-R, vagy —C(=NR;)-XR; éltaldnos
képletii csoport,

B jelentése —W,—Q(R,); éltaldnos képletd csoport
vagy o-tolil-, 1-naftil-, 2-naftil- vagy 9-fenantrilcso-
port,

Q jelentése C-, Si-, Ge- vagy Sn-atom,

W jelentése —C(R3),Hy,_p) csoport, vagy amikor Q
szénatom, akkor W jelentése tovabba valamely
~NR3)yH(1-m)y —S(0),— vagy —O— csoport,

X jelentése O- vagy S-atom,
értéke 0, 1 vagy 2,
értéke 0 vagy 1,

=

m
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p értéke 0 vagy 1,

R jelentése halogénatom, formil-, ciano-, amino-, nit-
ro-, tiocianato-, izotiocianato-, trimetil-szilil-, hid-
roxilcsoport, 1-4 szénatomos alkil-, 2-5 szénato-
mos alkenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3—6 szénato-
mos cikloalkilcsoport, melyek adott esetben halo-
génatommal, hidroxil-, nitro-, cianocsoporttal van-
nak helyettesitve, vagy

R jelentése fenil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, 1-4 szén-
atomos alkil-tio-, (1-4 szénatomos alkil)-karba-
moil-, 1—-4 szénatomos alkil-szulfinil-, 1 -4 szénato-
mos alkil-szulfonil-, 1-4 szénatomos alkil-amino-,
di(1-4 szénatomos alkil)-amino-, (1-4 szénatomos
alkil)-karbonil-, (1-4 szénatomos alkoxi)-karbonil-
vagy fenil-karbonil-amino-csoport, vagy ha n érté-
ke 2, a két R csoport kondenzalt gytiriit is alkothat,

R, jelentése 1-8 szénatomos alkil-, halogén-(1-8 szén-
atomos alkil)-, 2—5 szénatomos alkenil-, 25 szén-
atomos alkinil-, 3—7 szénatomos cikloalkil- vagy
fenilcsoport, vagy ha Q jelentése szénatom, akkor
két R, csoport a Q szénatommal egyiitt 3—8 szénato-
mos cikloalkilcsoportot is alkothat,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkilcsoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-4
szénatomos alkil)- vagy 1-4 szénatomos alkil-ami-
no-csoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkilcsoport, és ahol
A jelentése olyan —CX-amin-csoport, amelyben az

aminorész adott esetben egyszeresen vagy kétszere-
sen helyettesitett aminocsoport, ahol a helyettesitSk
jelentése egymastol fiiggetleniil hidroxilcsoport,
1-6 szénatomos alkil-, 2—5 szénatomos alkenil-,
3-5 szénatomos alkinilcsoport; vagy (1-4 szénato-
mos alkoxi)-(1-4 szénatomos alkil)-, halogén-
(1-4 szénatomos alkil)-, hidroxi-(1-4 szénatomos
alkil)-, 1-4 szénatomos alkil-tio-, (1-4 szénatomos
alkil)-tio-(1-4 szénatomos alkil)-, (1-4 szénatomos
alkil)-karbonil-, (1-6 szénatomos alkoxi)-karbonil-,
(1-4 szénatomos alkil)-amino-karbonil-csoport,
fenil-, fenil-(1—3 szénatomos alkil)-csoport, melyek
adott esetben helyettesitve vannak egy 1-4 szénato-
mos alkil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-4
szénatomos alkil)-, 3—6 szénatomos cikloalkil-, nitro-
csoporttal vagy halogénatommal, és 1—4 szénatomos
alkil- vagy 2—5 szénatomos alkenilcsoport, amely he-
lyettesitve van piridinil-, tienil- vagy furilcsoporttal,
és ahol az aminocsoport egy N-atomon kapcsolodo
heterociklusos csoport lehet a morfolino-, pipe-
razino-, piperidino-, pirrolo- és pirrolidinocsoportok
koziil.

A taldlmany sordn hasznalhaté aminocsoportok spe-
cifikus példai korlatozas nélkiil az etil-amino-, metil-
amino-, propil-amino-, 2-metil-etil-amino-, 1-propenil-
amino-, 2-propenil-amino-, 2-metil-2-propenil-amino-,
2-propinil-amino-, butil-amino-, 1,1-dimetil-2-propinil-
amino-, dietil-amino-, dimetil-amino-, N-(metil)-etil-
amino-, N-(metil)-1,1-(dimetil)-etil-amino-, dipropil-
amino-, oktil-amino-, N-(etil)-1-metil-etil-amino-, 2-hid-
roxi-etil-amino-, 1-metil-propil-amino-, klér-metil-etil-
amino-, 2-klor-etil-amino-, 2-brém-etil-amino-, 3-klor-
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propil-amino-, 2,2 2-trifluor-etil-amino-, ciano-metil-
amino-, metil-tiometil-amino-, (metil-szulfonil)-oxi-
etil-amino-, 2-etoxi-etil-amino-, 2-metoxi-etil-amino-,
N-(etil)-2-etoxi-etil-amino-, 1-metoxi-2,2-dimetil-pro-
pil-amino-, ciklopropil-amino-, ciklobutil-amino-, ciklo-
pentil-amino-, ciklohexil-amino-, metoxi-metil-amino-,
N-(metoxi-metil)-etil-amino-, N-(1-metil-etil)-propil-
amino-, 1-metil-heptil-amino-, N-(etil)-1-metil-heptil-
amino-, 6,6-dimetil-2-hepten-4-inil-amino-, 1,1-dimetil-
2-propinil-amino-csoportok lehetnek. Tovabbi példak-
ként felsoroljuk a benzil-amino-, etil-benzil-amino-,
3-metoxi-benzil-amino, 3-(trifluor-metil)-benzil-amino,
N-metil-3-(trifluor-metil)-benzil-amino-, 3,4,5-trime-
toxi-benzil-amino-, 1,3-benzodioxol-5-il-metil-amino-,
fenil-amino-, 3-(1-metil-etil)-fenil-amino-, etoxi-fenil-
amino-, ciklopentil-fenil-amino-, metoxi-fenil-amino-,
nitro-fenil-amino-, 1-fenil-etil-amino-, N-(metil)-3-fenil-
2-propenil-amino-, benzotriazolil-fenil-metil-amino-,
N-(etil)-2-piridinil-metil-amino-, 2-tienil-metil-amino-
és a furil-metil-amino-csoportokat. Az aminogydkok to-
vabbi példai a metil-hidrazino-, dimetil-hidrazino-, N-
etil-anilino- és a 2-metil-anilino-csoportok. Az amin he-
lyettesitve is lehet dietil-N-etil-foszforamidsavval, terc-
butoxi-karbonil-, metoxi-karbonil-, etoxi-karbonil- vagy
propoxi-karbonil-csoporttal és hasonl6 csoportokkal. Az
aminogyok e példai kozil elényos az etil-amino-gyok.

A B csoport példaiként korlatozas nélkiil a trimetil-
szilil-, etil-dimetil-szilil-, dietil-metil-szilil-, trietil-szi-
lil-, dimetil-propil-szilil-, dipropil-metil-szilil-, dimetil-
1-(metil)-etil-szilil-, tripropil-szilil-, butil-dimetil-szi-
lil-, pentil-dimetil-szilil-, hexil-dimetil-szilil-, ciklopro-
pil-dimetil-szilil-, ciklobutil-dimetil-szilil-, ciklopentil-
dimetil-szilil-, ciklohexil-dimetil-szilil-, dimetil-etenil-
szilil-, dimetil-propenil-szilil-, klor-metil-dimetil-szi-
lil-, 2-klor-etil-dimetil-szilil-, brom-metil-dimetil-szi-
lil-, bicikloheptil-dimetil-szilil-, dimetil-fenil-szilil-, di-
metil-2-(metil)-fenil-szilil-, dimetil-2-fluor-fenil-szilil-
csoportokat és mds, az —Si(R,); képletnek megfeleld
ilyen szililcsoportokat nevezziik meg; a B barmely
ilyen szililcsoport lehet, amely a Z,~Z, gy(irihoz me-
tiléncsoport titjan kapcsolédik; és e csoportok barmelyi-
két emlithetjiik, amelyekben a sziliciumot germanium
vagy 6n helyettesiti. A B csoport e példai kozil a tri-
metil-szilil-csoport az elényds csoport.

A B csoport tovabbi példai az 1,1-dimetil-etil-, 1,1-
dimetil-propil-, 1,1-dimetil-butil-, 1,1-dimetil-pentil-, 1-
etil-1-metil-butil-, 2,2-dimetil-propil-, 2,2-dimetil-
butil-, 1-metil-1-etil-propil-, 1,1-dietil-propil-, 1,1,2-tri-
metil-propil-, 1,1,2-trimetil-butil-, 1,1,2,2-tetrametil-
propil-, 1,1-dimetil-2-propenil-, 1,1,2-trimetil-2-prope-
nil-, 1,1-dimetil-2-butenil-, 1,1-dimetil-2-propinil-, 1,1-
dimetil-2-butinil-, 1-ciklopropil-1-metil-etil-, 1-ciklobu-
til-1-metil-etil-, 1-ciklopentil-1-metil-etil-, 1-(1-ciklo-
pentil)-1-metil-etil-, 1-ciklohexil-1-metil-etil-, 1-(1-cik-
lohexil)-1-metil-etil-, 1-metil-1-fenil-etil-, 1,1-dimetil-
2-klér-etil-, 1,1-dimetil-3-klér-propil-, 1,1-dimetil-2-me-
toxi-etil-, 1,1-dimetil-2-(metil-amino)-etil-, 1,1-dimetil-
2-(dimetil-amino)-etil-, 1,1-dimetil-3-kl6r-2-propenil-,
1-metil-1-metoxi-etil-, 1-metil-1-(metil-tio)-etil-, 1-me-
til-1-(metil-amino)-etil-, 1-metil-1-(dimetil-amino)-
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etil-, 1-klor-1-metil-etil-, 1-brém-1-metil-etil- és 1-j6d-
1-metil-etil-csoportok. A B csoport e példai kézil az
1,1-dimetil-etil-csoport elényds.

A B csoportnak még tovabbi példai az 1,1-dimetil-
etil-amino-, 1,1-dimetil-propil-amino-, 1,1-dimetil-bu-
til-amino-, 1,1-dimetil-pentil-amino-, 1-etil-1-metii-bu-
til-amino-, 2,2-dimetil-butil-amino-, 1-metil-1-etil-pro-
pil-amino-, 1,1-dietil-propil-amino-, 1,1,2-trimetil-pro-
pil-amino-, 1,1,2-trimetil-butil-amino-, 1,1,2,2-tetrame-
til-propil-amino-, 1,1-dimetil-2-propenil-amino-, 1,1,2-
trimetil-2-propenil-amino-, 1,1-dimetil-2-butenil-ami-
no-, 1,1-dimetil-2-propinil-amino-, 1,1-dimetil-2-buti-
nil-amino-, 1-ciklopropil-1-metil-etil-amino-, 1-ciklo-
butil-1-metil-etil-amino-, 1-ciklopentil-1-metil-etil-ami-
no-, 1-(1-ciklopentenil)-1-metil-etil-amino-, 1-ciklo-
hexil-1-metil-etil-amino-, 1-(1-ciklohexenil)-1-metil-
etil-amino-, 1-metil-1-fenil-etil-amino-, 1,1-dimetil-2-
klér-etil-amino-, 1,1-dimetil-3-klér-propil-amino-, 1,1-
dimetil-2-metoxi-etil-amino-, 1,1-dimetil-2-(metil-ami-
no)-etil-amino-, 1,1-dimetil-2-(dimetil-amino)-etil-ami-
no- és az 1,1-dimetil-3-kl6r-2-propenil-amino-csopor-
tok. E csoportok barmelyike metilszubsztituenst is tar-
talmazhat a nitrogénen, mint az N-(metil)-1,1-dimetil-
etil-amino- és az N-(metil)-1,1-dimetil-propil-amino-
csoportban. A B csoport e példéi koziil az N-(metil)-
1,1-dimetil-etil-amino-csoport és az 1,1-dimetil-etil-
amino-csoport elényos.

A B csoport még tovabbi példai az 1,1-dimetil-
etoxi-, 1,1-dimetil-propoxi-, 1,1-dimetil-butoxi-, 1,1-di-
metil-pentoxi-, 1-etil-1-metil-butoxi-, 2,2-dimetil-pro-
poxi-, 2,2-dimetil-butoxi-, 1-metil-1-etil-propoxi-, 1,1-
dietil-propoxi-, 1,1,2-trimetil-propoxi-, 1,1,2,2-tetrame-
til-propoxi-, 1,1-dimetil-2-propén-oxi-, 1,1,2-trimetil-
2-propén-oxi-, 1,1-dimetil-2-butén-oxi-, 1,1-dimetil-2-
propinil-oxi-, 1,1-dimetil-2-butinil-oxi-, 1-ciklopropil-
1-metil-etoxi-, 1-ciklobutil-1-metil-etoxi-, 1-ciklopen-
til-1-metil-etoxi-, 1-(1-ciklopentenil)-1-metil-etoxi-, 1-
ciklohexil-1-metil-etoxi-, 1-(1-ciklohexenil)-1-metil-
etoxi-, 1-metil-1-fenil-etoxi-, 1,1-dimetil-2-klor-etoxi-,
1,1-dimetil-3-klér-propoxi-, 1,1-dimetil-2-metoxi-
etoxi-, 1,1-dimetil-2-(metil-amino)-etoxi-, 1,1-dimetil-
2-(dimetil-amino)-etoxi-, 1,1-dimetil-3-klor-2-propeén-
oxi-csoportok. A B csoport e példai kozil az 1,1-di-
metil-etoxi-csoport elényos.

A B csoport tovabbi példai még az 1-metil-ciklo-
propil-, 1-metil-ciklobutil-, 1-metil-ciklopentil-, 1-me-
til-ciklohexil-, 1-metil-ciklopropil-amino-, 1-metil-cik-
lobutil-amino-, 1-metil-ciklopentil-amino-, 1-metil-cik-
lohexil-amino-, az N-(metil)-1-metil-ciklopropil-ami-
no-, az N-(metil)-1-metil-ciklobutil-amino-, az N-(me-
il)-1-metil-ciklopentil-amino- és az N-(metil)-1-metil-
ciklohexil-amino-csoportok.

R, minden olyan szubsztituens lehet, amely nem be-
folyasolja kedvezétleniil a vegyiiletek hatasossagat ab-
ban, hogy visszaszoritsak a betegséget a modszer alkal-
mazéasa soran. Az R, jelentése altalaban valamely kis
csoport, igy ,,n~ értéke elénydsen 1 a benzolgytrikre
és 2 a furénra és a tiofénre. Az R csoport kiilondsen
metilcsoport vagy halogénatom, és elsésorban az
A szubsztituens szomszédsagaban helyezkedik el.
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A talalmany 1 altaldnos képletl ij vegyiileteket is
magéban foglal. Abban az esetben azonban, ha Z, és Z,
alkotok a benzolgyiri részei, akkor a kdvetkez6k nem
tekinthet6k 0j vegyiileteknek: 1) n értéke eltér nullatol,
ha B trimetil-szilil-csoport, és A jelentése N,N-dietil-
amino-karbonil-, N,N-bisz(1-metil-etil)-amino-karbo-
nil-, N-metil-amino-tiokarbonil-, N-etil-amino-karbo-
nil-, 1-piperidinil-karbonil- vagy N-fenil-amino-karbo-
nil-csoport; vagy amikor B orto-tolilcsoport és A jelen-
tése N,N-dietil-amino-karbonil-, N,N-bisz(1-metil-
etil)-amino-karbonil-, N-metil-amino-karbonil- vagy
O-metil-karbamoil-csoport; vagy akkor, ha B 1,1-di-
metil-etil-csoport és A jelentése N,N-dimetil-amino-tio-
karbonil- vagy N-fenil-amino-karbonil-csoport; vagy
ha B trimetil-sztannil-csoport és A jelentése N,N-dietil-
amino-karbonil- vagy O-(1,1-dimetil-etil)-karbamoil-
csoport; 2) abban az esetben, ha B jelentése 2-trimetil-
szilil-csoport, és A jelentése N,N-dietil-amino-karbo-
nil-csoport, R, jelentése eltér 3-fluor-6-formil-, 3-fluor-
6-metil-, 3-kl6r-6-formil-, 3-fluor-, 3-klér-, 3-ki6r-6-
metil-, 6-trimetil-szilil- vagy 6-metilcsoporttol; 3) ab-
ban az esetben, ha A jelentése O-(1,1-dimetil-etil)-kar-
bamoil-csoport és B jelentése 2-trimetil-szilil-csoport
akkor, ha R, jelentése eltér 5-trifluor-metil-csoporttol;
4) abban az esetben, ha A jelentése N-fenil-amino-kar-
bonil-csoport és B jelentése 2,2-dimetil-propil-csoport,
akkor R, kiilénbozik 3-metilcsoporttdl; és 5) R nem
képvisel izotiocianatcsoportot akkor, ha A jelentése
—C(0O)-amin és W, jelentése —O-.

Abban az esetben, ha Z, és Z, alkotok tiofén-, fu-
ran- vagy pirolgy(r(i részét alkotjék, a taldimany uj ve-
gyiiletei nem foglalnak magukban olyan B tagot, amely
megegyezik trimetil-szilil-csoporttal akkor, ha A jelen-
tése (dietil-amino)-karbonil-csoport.

A talalmany kiterjed olyan fungicid készitményekre
is, amelyek felhasznéldsra keriilnek az emlitett méd-
szer alkalmazasanal.

Az itt hasznalt ,,alkilcsoport” megjeldlés olyan egye-
nes vagy elagazo lanch alkilgyok megjelolésére szol-
gil, amely célszeriien 1-6 szénatomot tartalmaz,
amennyiben mésként nem adjuk meg. Az ,-alkenilcso-
port” megnevezés olyan telitetlen csoportokra vonatko-
zik, amelyek 2-6 szénatomot foglalnak magukban.
Ilyen alkenilcsoportok példaul az etenil-, 1-propenil-,
2-propenil-, 1-butenil-, 3-butenil-, 2-metil-1-propenil-,
2-metil-2-propenil-, 1-metil-etenil-csoport.

Az itt hasznalt , alkoxicsoport” megjel6lés olyan cso-
portra vonatkozik, amely célszeren 1-6 szénatomot tar-
talmaz és egy éterkotés utjan kapcsolodik, amennyiben
masként nem adjuk meg. Ilyen alkoxicsoportok példaul
a metoxi-, etoxi-, propoxi- és 1-metil-etoxi-csoportok.

Az itt alkalmazott ,alkoxi-alkil-csoport” megjelolés
valamely étergyokot jeldl, amely 1-10 szénatomot tar-
talmaz, amennyiben masként nem adjuk meg. llyen cso-
portok példaul a metoxi-metil-, metoxi-etil-, etoxi-me-
til- és etoxi-etil-csoportok.

Az itt alkalmazott ,monoalkil-amino-csoport” és
,dialkil-amino-csoport” megnevezés olyan aminocso-
portokra vonatkozik, amelyeknek 1 vagy 2 hidrogén-
atomjat alkilcsoport helyettesiti.
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Az itt hasznalt ,halogén-alkil-csoport” megneve-
zés olyan alkilcsoportokat képvisel, amelyeknek egy
vagy tobb hidrogénatomjat halogénatom helyettesiti.
Ilyen halogén-alkil-csoportok példaul a fluor-metil-,
difluor-metil-, trifluor-metil-, klér-metil-, triklor-me-
til-csoport.

Az itt alkalmazott ,,halogénatom” megjelolés klor-,
brém-, fluor- és jodatomot jelent.

Gg novénybetegségek, ideszamitva a torsgombit is,
visszaszoritasara és megsziintetésére hasznalhatd ké-
miai irtészereket kiildnbdz6 moédon alkalmazhatjuk.
A szert kdzvetleniil ravihetjiik a Gg-vel fert§zott talajra
példaul vetéskor a magokkal egyiitt. Mas véltozatban a
szert alkalmazhatjuk a vetés és a csirdzas utan. Elényo-
sen azonban a szert Ugy haszniljuk, hogy bevonjuk
vele a magokat. Ez a modszer éltalaban hasznalatos sza-
mos haszonndvény esetén, amelynek sordn a fungicid
szereket kiilonb6z6 novénykarosité gombak pusztitasa-
ra alkalmazzuk.

A taldlmany szerinti fungicid készitmények hatdsos
mennyiségben tartalmaznak egy vagy tobb el6zéekben
leirt vegyiiletet és egy vagy tobb segédanyagot. A hato-
anyag az ilyen készitményekben 0,01-95 tdmeg%-ban
van jelen. Més fungicideket is tartalmazhatnak ezek a
készitmények szélesebb fungicid irtohatds elérése érde-
kében. A fungicid szerek megvalasztasa fligg a haszon-
novénytdl és azoktol az ismert kartevoktdl, amelyek ve-
szélyeztetik a haszonndvényt az adott helyen.

A talalmény szerinti fungicid készitmények maguk-
ban foglalnak koncentratumokat, amelyeket a fethasz-
nélds elStt higitani kell, és amelyek legalabb egy hato-
anyagot és valamely segédanyagot tartalmaznak folye-
kony vagy szilard formaban. A készitményeket gy 4l-
litjuk el8, hogy a hatéanyagot osszekeverjiik valamely
segédanyaggal, igy higitoszerrel, toltGanyaggal, vivé-
anyaggal és kondicionaloszerekkel annak érdekében,
hogy a készitményeket finom eloszlasi szemcsés, szi-
lard anyagok, granuldtumok, pelletek, oldatok, diszper-
ziok vagy emulzidk formajaban kapjuk. A hatéanyagot
ily médon hasznalhatjuk valamely segédanyaggal, igy
finom eloszlasu szilard anyaggal, valamely szerves ere-
detli folyadékkal, vizzel, nedvesitSszerrel, diszpergalo-
szerrel, emulgealoszerrel vagy ezek barmilyen alkal-
mas kombindacidjaval egyiitt készitve.

Alkalmas nedvesit6szerek az alkil-benzol- és alkil-
naftalinszulfonatok, a szulfatalt zsiralkoholok, aminok
vagy savamidok, a natrium-izotiondt hossz{i lancu sav-
észterei, a natrium-szulfoszukcinat-észterek, a szulfa-
talt vagy szulfonalt zsirsav-észterek, a petroleumszul-
fonatok, a szulfonalt ndvényolajok, a di-tercier acetilén-
glikolok, az alkil-fenolok (kiilondsen az izooktil-fenol
és a nonil-fenol) poli(oxi-etilén)-szdrmazékai, valamint
a hexitolanhidridek mono(nagyobb szénatomszami
zsirsav)-észtereinek a poli(oxi-etilén)-szdrmazékai (pél-
daul a szorbitn).

Elényés diszpergiloszerek a metil-celluloz, a po-
li(vinil-alkohol), a natrium-ligninszulfonatok, a poli-
mer alkil-naftalinszulfonétok, a natrium-naftalinszulfo-
néatok és a polimetilén-bisznaftalinszulfonatok. Stabili-
z4loszereket szintén hasznilhatunk stabilis emulzids
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szerek készitésére, igy magnézium-aluminium-szilika-
tot és xantangumit szintén alkalmazhatunk.

Mas alkalmas készitmények a porkoncentratumok,
amelyek 0,1-60 tomeg% hatdanyagot tartalmaznak al-
kalmas t6ltéanyagon, és amelyek adott esetben mas se-
gédanyagokat foglalnak magukban a kezelési tulajdon-
sagok javitasa érdekében, ilyen példaul a grafit. Ezeket
a porokat higithatjuk az alkalmazasnak megfeleld kon-
centraciokra, igy koriilbeliil 0,110 témeg%-ra.

A koncentratumok lehetnek vizes emulziok is, ame-
lyeket tgy készitiink, hogy valamely vizoldhatatlan ha-
toanyag és emulgealdszer nem vizes oldatat vizzel ad-
dig keverjiik, ameddig egységes nem lesz, és utana ho-
mogenizaljuk nagyon finom eloszlasi részecskék stabi-
lis emulziéjinak az elSallitasa érdekében. Ezek a kon-
centratumok lehetnek vizes szuszpenzidk is, amelyeket
tigy készitiink, hogy valamely vizoldhatatlan hatéanyag
és nedvesitdszerek keverékét meg6roljik olyan szusz-
penziok elBallitasa céljabol, amelyekre jellemz6 a rend-
kiviil kis részecskeméret, amelyet ha higitunk, nagyon
egységes bevonatot és takarast biztosit. E készitmények
alkalmas koncentracioi kériilbeliil 0,160 tomeg%, el6-
nydsen 5—50 tdmeg% hatoanyagot tartalmaznak.

A koncentratumok lehetnek a hatoanyagnak alkal-
mas oldoszerekkel és feliiletaktiv anyaggal készitett ol-
datai is. Alkalmas oldészerek a talalmany szerinti hat6-
anyagok szamara a magkezelés céljara a propilénglikol,
a furfuril-alkohol, mas alkoholok vagy glikolok és olyan
mas oldoszerek, amelyek 1ényegében nem befolyasoljak
hétranyosan a magvak csirdzasat. Abban az esetben, ha
a hatoanyagot a talajba vissziik be, akkor az oldoszerek
az N,N-dimetil-formamid, a dimetil-szulfoxid, az N-me-
til-pirrolidon, a szénhidrogének és a vizzel nem elegye-
d6 éterek, észterek és a ketonok lehetnek.

A koncentratum jellegli készitmények altaldban ko-
riilbeliil 1,0-95 rész (elénydsen 5—60 rész) hatéanya-
got, koriilbeliil 0,25—-50 rész (elénydsen 1-25 rész) fe-
liletaktiv anyagot és ahol sziikséges, koriilbeliil 4-94
rész olddszert tartalmaznak tomegrészben szdmitva a
koncentratum egész tomegére vonatkoztatva.

Talajba val6 alkalmazasra a vetés idején szemcsés
készitményt hasznalhatunk. A granulatumok fizikailag
stabilis szemcsés készitmények, amelyek legaldbb egy
hatéanyagot tartalmaznak egyenletesen elosztva és ta-
padva valamely k6z6mbds, finom eloszlésu, szemcsés
toltéanyagon. Annak érdekében, hogy segitsiik levalasz-
tani a hatéanyagot a szemcsékrdl, valamely fentebb fel-
sorolt feliiletaktiv anyagot, példaul propilénglikolt tar-
talmazhat a készitmény. Természetes krétak, pirofilli-
tek, illit és vermikulit a szemcsés dsvanyi toltéanyagok
osztalyaibol keriilnek ki. Az el6ny6s toltéanyagok poru-
sos, abszorpcidképes, el6formalt részecskek, igy el6for-
malt és szitalt szemcsés attapulgit vagy hdvel expan-
dalt, szemcsés vermikulit és a finom eloszlasu krétak,
igy a kaolinkrétak, a hidratalt attapulgit- vagy a bento-
nitkrétak. Ezeket a toltGanyagokat osszekeverjiik a hato-
anyaggal vagy bepermetezziik a hatéanyaggal fungicid
hatdst granulatumok készitése érdekében.

A granulalt taldlmany szerinti készitmények koriil-
beliil 0,1 és 30 tomegrész kozotti hatbéanyagot tartal-
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maznak 100 témegrész krétara szamitva és 0—5 tomeg-
rész feliiletaktiv anyagot foglalnak magukban 100 to-
megrész szemcsés krétara vonatkoztatva.

A talalmény szerinti médszert igy vitelezhetjitk ki,
hogy a hatdanyagot tartalmazo készitményt hozzékever-
jiikk a vetdmaghoz a vetés eldtt 0,01-50 g/kg mag, eld-
nydsen 0,1-5 g/kg és kiilonosen 0,2-2 g/kg mag
mennyiségben. Abban az esetben, ha a talajba valo bevi-
tel a kivanatos, akkor a vegyiileteket 10—1000 g/hek-
tar, elénydsen 50500 g/hektar mennyiségben hasznal-
juk. A nagyobb mennyiségek alkalmazésira laza tala-
jokndl vagy nagyobb esdzések esetén, vagy mindkettd
fennforgasakor van sziikség.

A talalmény szerinti modszernél és a készitmények
hatoanyagaként felhasznalasra kerilé vegyiileteket a
szakteriileten ismert modszerekkel allithatjuk el6. A ko-
vetkezd példik e modszerek kozill néhanyat bemutat-
nak, ezek azonban csak tajékoztato jellegliek és nem
korlatozzak a talalmanyt.

Amennyiben masként nem adjuk meg, a részek, sza-
zalékok és az ardnyok témegrészeket, tomeg%-okat €s
tomegaranyokat jelentenek a leirasban, a példakban és
az igénypontokban egyarant.

Az olvadéspontokat és a forraspontokat korrekcié
nélkiill adjuk meg. A vékonyréteg-kromatografiat az
etil-acetat/hexan elualészer valtozo koncentracidival vi-
telezziik ki. A tetrahidrofuran és az éter oldoszereket
kozvetleniil a felhasznalas el6tt natriumfém/benzofe-
non elegyrdl desztillaljuk le. Az N,N,N’,N’-(tetrame-
til)-etilén-diamint kalcium-hidridrél desztilldljuk le
hasznalat el6tt. Minden mas reagenst az Aldrich vagy
Lancaster cégektdl szereztiink be, és tisztitds nélkiil
hasznaltuk fel azokat. A mért fizikai tulajdonségot meg-
adjuk mindegyik példéra vagy az elemanalizis adatait a
példak végén.

Az esetenként el6fordul6 roviditések jelentését a ko-
vetkezd felsorolasban ismertetjiik :

n-BuLi n-butil-litium

s-BuLi szek-butil-litium

t-BuLi terc-butil-litium

DAST dietil-amino-kén-trifluorid

DEAD dietil-azodikarboxilat

DMF dimetil-formamid

DMSO dimetil-szulfoxid

TMSCI trimetil-szilil-klorid

THF tetrahidrofuran

TMEDA N,N,N’ N’-(tetrametil)-
etilén-diamin

OXONE® kalium-peroxo-monoszulfat

TMS trimetil-szilil

Mel metil-jodid

Lawesson’s reagens [2,4-bisz(4-metoxi-fenil)-1,3-
ditia-2,4-difoszfetan-2 4-
diszulfid]

TLC vékonyréteg-kromatografia

HPLC nagynyomasu folyadékkro-
matografia

RC sugarkromatogréfia

GLC gaz-folyadék kromatog-
rafia
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Altalanos médszerek

A feldolgozas szokasos modon” megnevezés
olyan kezelésre vonatkozik, amelynek soran a reakcid-
elegyet 10%-os citromsavval kezeljilk, az extrahdlast
dietil-éterrel végezzik, az egyesitett szerves kivonatok
mosasa telitett konyhasooldattal torténik, a szerves ki-
vonatot MgSO, felett szaritjuk, és a szarazra parlast va-
kuumban hajtjuk végre a nyerstermék el6éllitasa célja-
bol. A ,,megfeleld” megjelolés olyan vegyiiletre vonat-
kozik, amely a reakcié végterméke szdmdra kivént he-
lyettesitSkkel rendelkezik.

A modszer

Elektrofilcsoportok N,N-dialkil-benzamidok orto-
helyzetébe t5rténd bevitele

1,3 molos szek-butil-litiumot (1,1-1,2 moélegyen-
érték) ciklohexanban oldva csppenként hozzaadunk sza-
razjég/aceton eleggyel vagy éter/cseppfolyos nitrogén
eleggyel hitstt 1,0 molos TMEDA (1,0-1,2 mél-
egyenérték) tetrahidrofuranos oldatihoz, és ezt kdvetd-
en az elegyhez hozzacsepegtetiink megfelel6 mennyisé-
g (1,0 egyenértéknyi) N,N-dialkil-benzamidot THF-
ben oldva. A keletkezd reakcidelegyet 30—60 percig ke-
verjiik —78 °C-on a teljes anionképz6dés biztositasa ér-
dekében, utana <—90 °C-ra hitjiik nitrogénfiirdében és
lehiitjiik a megfeleld elektrofil gondos adagolasa koz-
ben. A reakcidelegyet lassan 0 °C-ra engedjiik felmele-
gedni, és utana szokdsos modon feldolgozzuk. Sziikség
esetén a nyersterméket kromatografidsan tisztitjuk, at-
kristalyositjuk vagy desztillaljuk.

B modszer

Elektrofilcsoportok N,N-dialkil-benzamidok orto-
helyzetébe torténd bevitele inverz addicié tjan

1,3 molos szek-butil-litiumot (1,2 egyenérték) cik-
lohexéanban oldva cseppenként hozzdadunk éter/csepp-
folyos nitrogén eleggyel hiitétt 1,0 mélos TMEDA
(1,2 egyenérték) tetrahidrofuranos oldatihoz, €s ezt ko-
vetden az elegyhez hozzicsepegtetiink megfeleld
mennyiségli (1,2 egyenérték) N,N-dialkil-benzamidot
THF-ben oldva. A bels reakcio-hémérsékletet ~80 °C
és —95 °C kozotti hémérsékleten tartjuk mindkét hozza-
adas folyaman. A hozziadas utén a hiit6firdét széraz-
jég/aceton hiitGanyagra cseréljiik, és a keletkezd reak-
cidelegyet —78 °C-on tartjuk és keverjiik 1 6ra hosszat.
Az oldatot ezutan a megfeleld elektrofil feleslegének
THF-fel készitett oldatédba kaniilozziik olyan sebesség-
gel, amely a belsd reakcié-h6mérsékletet —80 °C alatt
tartja éter/cseppfolyos nitrogén elegy hiitdfiirdSvel.
A keletkezd reakcidelegyet lassan 0 °C-ra engedjitk me-
legedni és utdna tisztitjuk, ahogy lent leirtuk mindegyik
vegyiiletre.

C modszer

Elektrofilcsoportok N-alkil-benzamidok orto-hely-
zetébe torténd bevitele

1,3 mélos szek-butil-litiumot (2,1-2,2 egyenérték)
ciklohexanban oldva cseppenként hozzdadunk széraz-
jég/aceton eleggyel vagy éter/cseppfolyds nitrogén
eleggyel hitott 1,0 mélos TMEDA (1,0-1,2 egyenér-
ték) tetrahidrofurdnos oldatdhoz, és ezt kovetSen az
elegyhez hozzicsepegtetiink megfelelé mennyiségi
(1,0 egyenérték) N-alkil-benzamidot THF-ben oldva.
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A keletkezé reakcidelegyet 30-60 percig keverjikk
—78 °C-on annak érdekében, hogy biztositsuk az aril-
anion képzédését. Ezutén az elegyet <—90 °C-ra hiitjiik
cseppfolyds nitrogénfiirdGben, és gondosan hozza-
adunk megfeleld mennyiségii elektrofilt. A reakcidele-
gyet ezt kovetden lassu iitemben —30 °C-ra engedjiik
melegedni, és szokasos modon feldolgozzuk. Szikség
esetén a nyersterméket kromatogréafidsan tisztitjuk, at-
kristalyositjuk vagy desztillaljuk.

D maodszer

Boronatkapcsolo modszer

5,0 g (27,2 mmol) f. példa szerinti vegyiiletet, 6,6 g
(57,1 mmol) TMEDA-t és 100 ml THF-et egyiitt keve-
riink —78 °C-on nitrogéngazlégkorben, és az elegyhez
hozzacsepegtetiink 1,3 molos szek-butil-litiumot (44 ml,
57,1 mmol) ciklohexénban. Az elegyet 15 percig kever-
jilk, és egyszerre hozzdadunk 3,1 g (29,9 mmol)
trimetil-boratot. Az elegyet —78 °C-on keverjiik 30 per-
cig és utdna szobahSmérsékletre melegitjiik, majd
100 ml 10%-o0s HCl-oldatba ontjiik. Ezt kovetéen az ele-
gyet megligositjuk telitett, vizes NaHCO;-oldattal, és
éterrel extrahdljuk. A vizes réteget visszasavanyitjuk, és
CH,Cl,-dal extrahaljuk. Az egyesitett szerves rétegeket
MgSO, felett széritjuk, betoményitjiik és atkristalyosit-
juk. Ity médon 4,2 g 4-klr-2-etil-1-hidroxi-1H-2,1-benz-
azaborol-3(2H)-ont kapunk fehér szind, szilird anyag
formajaban.

Olvadaspont: 210-211 °C.

1,05 egyenértéknyi kapott vegyiiletet 2 ml etanol-
ban hozzaadunk 1 egyenértéknyi megfeleld aril-, ben-
zil- vagy vinil-bromidhoz és katalitikus mennyiségd tet-
rakisz(trifenil-foszfin)-palladium(O)-hoz 20 ml toluol-
ban oldva szobahdmérsékleten nitrogéngazlégkorben.
Ezutin 4 ml 2 molos vizes natrium-karbonét-oldatot
adunk az elegyhez, és az egészet visszafolyatds kozben
melegitjiik 24 6ra hosszat, és TLC-vel ellendrizzik. Az
elegyet ezutédn szobahSmérsékletre hiitjiik, 20 ml toluolt
adunk hozza, celit/szilicium-oxidon &t sztrjiik, vizzel
mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik. Sziik-
ség esetén a nyersterméket kromatografidsan tisztitjuk
vagy etil-acetat/hexan elegybdl atkristalyositjuk.

El. modszer

Benzoil-kloridok aminéldsa

1 egyenértéknyi megfelel6 savklorid toluollal vagy
CH,Cl,-dal készitett oldatat jeges vizes hiités kozben
cseppenként hozzaadjuk 22 egyenértéknyi megfelel§
amin ugyanezen oldoszerrel készitett oldatihoz. Az ele-
gyet szobahémérsékleten keverjiilk 1-16 6ra hosszat
mindaddig, ameddig a GLC-vizsgélat a reakcio teljessé
valasat nem mutatja, majd megosztjuk etil-acetdt €s hig
vizes sav kozott. A szerves fazist MgSOy, felett szarit-
juk és betéményitjiik. Szilkség esetén a nyersterméket
kromatografiasan, atkristalyositassal vagy desztillalas-
sal tisztitjuk.

E2. modszer

Benzoil-kloridok aminélasa

>1 egyenértéknyi megfeleld amin 50 ml CH,Cl,-dal
készitett oldatahoz hozzdadunk 1 egyenértéknyi megfe-
lel3 benzoil-kloridot vagy piridint. Az elegyet 5 °C-ra
hitjiik és >1 egyenértéknyi NaOH-ot adunk hozza
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50%-os vizes oldatként. Az elegyet ezutan 3—16 ora
hosszat keverjiik, 10%-os HCl-oldattal és vizzel mos-
suk, szaritjuk és betoményitjiik. A nyersterméket kro-
matografidsan, atkristalyositdssal vagy desztillalassal
tisztitjuk, és igy tiszta terméket kapunk.

Kiindulasi anyagok

a. példa

2-K16r-6-(trimetil-szilil)-benzoesav

3,91 g (25 mmol) 2-klér-benzoesavat, 60 ml THF-
et és 8,6 ml (57 mmol) TMEDA-t egyiitt keveriink nit-
rogéngazlégkorben és —100 °C-ra hiitve. Az elegyhez
hozzaadunk 1,3 moélos (0,055 mol, 42,3 m!) szek-butil-
litium ciklohexanos oldatot cseppenként, és a szobahd-
mérsékletet —80 °C alatt tartjuk. A hozziadas befejezé-
se utan 2,7 g (25 mmol) TMSCI-t csepegtetiink az
elegyhez, és a keletkez6 reakcidelegyet keverjik és las-
san —30 °C-ra melegitjiik. Ezt kovetéen 100 ml 25%-os
citromsavoldatot adunk az elegyhez, és két 50 ml-es
adag éterrel extrahaljuk. A kivonatokat egyesitjiik és ha-
romszor mossuk vizzel, MgSO, felett széritjuk és beto-
ményitjilk. A nyersterméket HPLC-vel tisztitjuk, és az
eludlast 2:3 térfogataranyu etil-acetat/hexén eleggyel
végezziik. A terméket fehér szindi, szilard anyagként
kapjuk 63%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 129-131 °C.

b. példa

2-K16r-6-(trimetil-szilil)-benzoil-klorid

2,4 g (0,01 mol) a. példa szerinti vegyiiletet, 3,57 g
(0,03 mol) tionil-kloridot, 50 ml toluolt és 1 csepp
DMF-et szobahSmérsékleten egyiitt keveriink éjsza-
kan at. A reakcioelegyet ezutan kétszer betoményitjiik
vékuumban 50 ml toluolbdl, és igy a kivant terméket
kapjuk bama szinfi olaj formdjaban 100%-os kiterme-
léssel.

c. példa

2-Brom-6-(trimetil-szilil)-benzoesav

30,15 g (150 mmol) 2-bréom-benzoesavat, 400 ml
THF-et és 33,4 g (330 mol) diizopropil-amint egyiitt ke-
veriink nitrogéngazlégkorben —78 °C-ra hiitve. Az
elegyhez hozzdadunk 10 mélos (31 ml, 0,31 mol) n-
butil-litiumot hexanos oldatként cseppenként, ezt kdve-
téen pedig hozzacsepegtetiink 17,4 g (160 mmol)
TMSCI-t. Az elegyet lassan —30 °C-ra engedjiik felme-
legedni, utana 1 6ra hosszat keverjiik, majd 25%-os to-
ménységd 100 ml mennyiségili citromsavoldatba ont-
jiik, és az egészet 15 percig keverjiik. Az elegyet ezt ko-
vetGen 100-100 ml éterrel kétszer extrahaljuk, a kivona-
tokat egyesitjiik és haromszor mossuk telitett, vizes
NaHCO;-oldattal. A hidrogén-karbonatos oldatot 25%-
os citromsavoldattal megsavanyitjuk, és haromszor
extrahdljuk 100-100 ml éterrel. Ezeket a kivonatokat
egyesitjiik, MgSO, felett szaritjuk és éter/hexén elegy-
b6l torténd atkristalyositassal tisztitjuk, és a kivant ter-
méket fehér szindi, szilard anyag formajaban kapjuk
35%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 139-141 °C.
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d. példa

2-Brém-6-(trimetil-szilil)-benzoil-klorid

A cim szerinti vegyiiletet a c. példa szerint készitett
vegyiiletbdl allitjuk el6 a b. példaban ismertetett modon.

e. példa

N,N-Dietil-2-kl6r-benzamid

2-Klér-benzoil-kloridot reagaltatunk dietil-aminnal
az El. vagy az E2. médszer segitségével a cim szerinti
vegyilet el6allitisa érdekében.

f példa

N-Etil-2-kl6r-benzamid

2-Klér-benzoil-kloridot reagaltatunk etil-aminnal
az E1. vagy az E2. 4ltalanos modszer szerint a cim sze-
rinti vegyiilet el6allitasa érdekében.

g. példa

2-(2,6-Difluor-fenil)-4,4-dimetil-2-oxazolin

50 g (283 mmol) 2,6-difluor-benzoil-klorid 200 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatat cseppenként gyorsan hozza-
adjuk 63,1 g (708 mmol) 2-amino-2-metil-1-propanol
400 ml CH,Cl,-dal készitett jeges vizzel készitett oldata-
hoz. A keletkezd elegyet szobah6mérsékleten keverjiik,
és a befejezdést GLC-vel mutatjuk ki. Ezutan az ele-
gyet kétszer extrahdljuk 10%-os HCl-oldattal és egy-
szer telitett, vizes NaHCOs-oldattal. A szerves fazist
MgSO, felett széritjuk és betoményitjikk. Ily médon
61,9 g N-(1,1-dimetil-2-hidroxi-etil)-2,6-difluor-benz-
amidot kapunk fehér szinii, szilard anyag formajaban.

60 g (283 mmol) ily modon el6allitott vegyiiletet
adagonként hozzdadunk 65 ml jeges vizzel hitott
tionil-kloridhoz. A keletkezd sérga szin( oldatot szoba-
hémérsékleten keverjiik 1 dra hosszat, és utana keverés
kozben éterbe ontjiik. A keletkezd szilard anyagot
osszegydjtjiik és éterrel mossuk, majd megosztjuk hig,
vizes NaOH-oldat és éter k5zott. Az utdbbi éteres kivo-
natot MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik. Ily mo-
don 52,39 g cim szerinti vegylletet kapunk fehér szind,
szilard anyag formajaban 88%-os kitermeléssel.

h. példa

2-Kl6r-6-(trimetil-szilil)-fenil-izocianat

5,0 mmol b. példa szerinti vegyiiletet feloldunk
50 ml acetonitrilben és 5,2 mmol tetrabutil-ammo-
nium-azidot (Bu,N;) adunk az oldathoz. Az elegyet szo-
bahdmérsékleten keverjiik 0,5 ora hosszat. Ezutén az ol-
doszert eltavolitjuk, és a keletkezé oldatot 100 mli to-
luolban oldjuk. Az oldathoz hozzdadunk 100 ml he-
xant, a keletkezd csapadékot sziiréssel eltavolitjuk, és a
szlrletet betdményitjiikk. Ily moédon 1,5 g cim szerinti
vegyiiletet kapunk.

i. példa

2-Klér-6-(trimetil-szilil)-benzaldehid

100 ml 2,0 molos THF-fel készitett boran-dimetil-
szulfid-oldatot 15 perc leforgasa alatt hozzaadunk
11,4 g (0,05 mol) a. példa szerinti vegyiilet 200 ml
THF-fel készitett oldatdhoz. Az elegyet két napig
visszafolyatds kozben melegitjiik, utina 500 ml meta-
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nolt adunk hozz4, és szobahémérsékleten allni hagyjuk
két napig. Ezutan az olddszert eltivolitjuk, és a keletke-
zett 2-klor-o-hidroxi-6-(trimetil-szilil)-toluolt hexéan-
bol atkristalyositjuk. Ily modon 8,9 g kristdlyos termé-
ket kapunk 83%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 40-42 °C.

6,4 g (29,9 mmol) ily médon elGallitott vegyiile-
tet hozzaadunk 7,5 g piridinium-klor-kromét 500 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatahoz. Az elegyet szilikagélen
sziirjilk, és az oldoszert vakuumban eltavolitjuk. A ma-
radékhoz ismét hozzdadunk 200 ml étert, és az elegyet
szilikagélen sziirjiik. Az oldoszert eltavolitjuk, és igy
6,2 g cim szerinti vegyiiletet kapunk olaj formdjaban
98%-os kitermeléssel.

j. példa

2-(2,6-Difluor-fenil)-2-oxazolin

100 g (566 mmol) 2,6-difluor-benzoil-kloridot csep-
penként hozzaadunk 2 6ra leforgasa alatt 116,05 g
(566 mmol) 2-brém-etil-amin-hidrobromid, 5 g
(22,0 mmol) benzil-trietil-ammo6nium-klorid, 680 ml
(1,7 mol) 10%-os vizes NaOH-oldat és 1,5 liter CH,Cl,
erSteljesen kevert és jeges vizzel hiitétt elegyéhez.
A kapott elegyet szobahdmérsékleten keverjiikk éjsza-
ké4n at, utana 3x200 ml vizzel mossuk, MgSO, felett
szaritjuk, betdményitjiik és golyoshiité alkalmazasa
mellett desztillaljuk. Ity modon 51,8 g 2-(2,6-difluor-
fenil)-2-oxazolint kapunk szintelen olaj formdjaban
50%-os kitermeléssel.

k. példa

N-Etil-terc-butil-metilén-imin

20,0 g (310 mmol) 70%-os EtNH,-t vatosan hozza-
adunk 24,35 g (283 mmol) trimetil-acetaldehidhez az
exoterm reakcid szabalyozasa érdekében. Az exoterm
reakci6 megsziinése utdn a szerves réteget elkiilonitjiik,
és tovabbi 1-2 g 70%-os EtNH,-vel reagaltatjuk. A szer-
ves réteget elkilonitjiik és desztillaljuk (forraspont:
96—-98 °C) CaH,-rdl, és igy 28,3 N-etil-terc-butil-meti-
1én-imint kapunk szintelen olaj forméjaban 88%-os kiter-
meléssel.

1-4. példak

Ezeket a vegyiileteket Mills et al. modszere sze-
rint allitjuk eld, amely a J. Organic Chemistry 54:
4372-4385, 1989 irodalomban a ,,Directed Ortho Meta-
lation of N,N-Diethylbenzamides. Silicon Protection of
Ortho Sites and the o-Methyl Group” cimii részben van
leirva.

Pé¢ldak szama Vegyiiletck neve
N, N-dietil-3-fluor-6-metil-2-(trimetil-
1. . .
szilil)-benzamid
2. N,N-dietil-2-(trimetil-szilil)-benzamid
3 N,N-dietil-2-metil-6-(trimetil-szilil)-
’ benzamid
4 N,N-dietil-3-fluor-2-(trimetil-szilil)-
’ benzamid
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5. példa

N-(1,1-Dimetil-etil)-3-fluor-N-metil-2-(trimetil-szi-
lil)-benzamid

3-Fluor-benzoil-kloridot N-metil-N-(terc-butil)-
aminnal reagaltatunk az E1. vagy E2. altaldnos modszer
szerint N-metil-N-(terc-butil)-3-fluor-benzamid elé4llita-
sa érdekében. Ezt a vegyiiletet haszndljuk az A 4ltalanos
modszemnél a cim szerinti vegyiilet elGallitisdra. A go-
ly6shiité alkalmazasa kozbeni desztillalas utdn 12,07 g
analitikai tisztasagh kivant anyagot kapunk.
Olvadispont: 32-35 °C.

6. példa

2-(1,1-Dimetil-etil)-N,N-dietil-6-metil-benzamid

161 ml (274 mmol) 1,7 moélos pentanos terc-bu-
til-litium-oldatot cseppenként hozzaadunk 48,0 g
(249 mmol) 2-(2-fluor-fenil)-4,4-dimetil-2-oxazolin
[Meyers A. 1. and Williams B. E., Tetrahedron Letters,
223-226 (1978)] 320 mi THF-fel készitett oldatahoz,
és kozben a hémérsékletet —45 °C és —40 °C kozott tart-
juk szérazjég/acetonos hiitéfirdével. A keletkezd reak-
cidelegyet <—40 °C-on tartjuk szarazjég/acetonitril fiir-
dével, és a reakcio elSrehaladasat és befejezOdését
GLC-vel kdvetjitk 20 percen keresztiil. Az elegyet jégre
ontjiik és haromszor extrahdljuk éterrel. Ezeket a kivo-
natokat egyesitjiik, MgSO, felett szaritjuk, betdményit-
jik és vakuumban desztillaljuk. Ily médon 56,87 g 2-
(2-terc-butil-fenil)-4,4-dimetil-2-oxazolint kapunk
93%-os kitermeléssel.

1 egyenértéknyi trifluor-metanszulfonsavanhidrid
CH,Cl,-dal készitett 2 mélos oldatat cseppenként hoz-
zdadjuk 1 egyenértéknyi 2-(2-terc-butil-fenil)-4,4-di-
metil-2-oxazolin CH,Cl,-dal készitett 0,67 molos olda-
tahoz. A keletkezd oldatot 0 °C-on keverjiik 10 percig,
utana azonos térfogatii jeges vizbe ontjiik és erdteljesen
keverjiik 15 percig. A CH,Cl,-réteget 10%-os HCl-
oldattal kétszer mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betd-
ményitjiik. Ily médon 15,59 g N-[2-(2-terc-butil-fenil-
karboxi)-1,1-dimetil-etil]-trifluor-metanszulfonamidot
kapunk fehér szind, szilard anyag formajiban minden
tovabbi tisztitas nélkiil 95%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 69-71 °C.

Vizmentes éterrel frissen készitett diazo-metén-ol-
datot feleslegben hozzdadunk 13,1 g N-[2-(2-terc-butil-
fenil-karboxi)-1,1-dimetil-etil]-trifluor-metanszulfon-
amid éteres oldatahoz. A keletkez sarga szini oldatot
szobahémérsékleten allni hagyjuk éjszakan at, utina
10%-o0s HCl-oldattal, utdna pedig 2,5 normal vizes
NaOH-oldattal mossuk. A szerves oldatot MgSO, felett
szaritjuk és betoményitjik. Ity modon 13,0 g tiszta N-
metil-N-[2-(2-terc-butil-fenil-karboxi)-1,1-dimetil-etil]-
trifluor-metanszulfonamidot kapunk fehér szind, szilard
anyag alakjaban 96%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 42—44 °C.

1 egyenértéknyi N-metil-N-[2-(2-terc-butil-fenil-
karboxi)-1,1-dimetil-etil}-trifluor-metanszulfonamidot
elszappanositunk 3 egyenértéknyi 2,0 mélos KOH-
oldattal 110 °C-on 4 6ra hosszat. A keletkezd oldatot
hiitjiik, vizzel higitjuk és éterrel kétszer extrahaljuk.
Eezket az éteres kivonatokat elontjiik. A vizes fazist ez-
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utdn 1 pH-ra savanyitjuk tomény HCl-oldattal, és két-
szer extrahaljuk éterrel. Ez utobbi éteres kivonatokat
MgSO, felett szaritjuk és betoményitjik. Ily modon
4,47 g 2-terc-butil-benzoesavat kapunk tiszta, fehér, szi-
lard anyag alakjiban minden tovabbi tisztitds nélkiil
96%-o0s kitermeléssel.

Olvadaspont: 58—60 °C.

4,0 g (22,5 mmol) 2-terc-butil-benzoesav 9,2 ml
(112 mmol) tionil-kloriddal készitett oldatat szobahdmét-
sékleten keverjiik 2 6ra hosszat, ezutin haromszor bet6-
ményitjiik szén-tetrakloridbol a tionil-klorid nyomainak
eltavolitasa céljabol. Ezutan 4,93 g (67,4 mmol) dietil-
amin 10 ml CH,Cl,-dal készitett oldatat 10 perc alatt hoz-
zacsepegtetjilk a nyers savklorid 35 ml CH,Cl,-dal készi-
tett jeges vizzel hitott oldatahoz. A hozzdadést 10 perc
alatt elvégezziik, majd a reakci6elegyet megosztjuk éter
és 10%-os HCl-oldat kézott. Az éteres fazist telitett, vi-
zes NaHCO;-oldattal mossuk, utina MgSO, felett szérit-
juk és betoményitjiikk. Ily médon N,N-dietil-2-terc-butil-
benzamidot kapunk mennyiségi kitermeléssel fakofehér,
szilard anyag formajaban.

Olvadaspont: 38,5-40,5 °C.

1,00 g (4,3 mmol) N,N-dietil-2-terc-butil-benzami-
dot hasznalunk az A ltaldnos modszemnél, és igy 1,05 g
cim szerinti vegytletet kapunk sarga szin{l olaj forma-
jaban.

Kitermelés: 99%.

7. példa

2-K16r-N,N-dietil-6-(trimetil-sztannil)-benzamid

4.8 ml (6,2 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium ciklo-
hexannal készitett oldatat cseppenként hozzdadjuk 1,0 g
(4,7 mmol) e. példa szerinti vegyiilet és 930 ul
(6,2 mmol) TMEDA 15 ml THF-fel készitett, —78 °C-
ra hitott oldatdhoz. A keletkezd sarga szindl elegyet
—78 °C-on keverjiik 45 percig, és utina cseppenként
hozzaadunk 1,41 g (7,1 mmol) trimetil-6n-kloridot 5 ml
THF-ben oldva, mikozben a belsé reakcio-hOmérsék-
letet <—65 °C-on tartjuk. A keletkezd zold szinii olda-
tot szobahémérsékletre melegitjik, igy sarga szini olda-
tot kapunk, amelyet éterrel higitunk és kétszer
extrahalunk 10%-o0s vizes HCl-oldattal és egyszer teli-
tett, vizes NaHCO;-oldattal. Az éteres oldatot MgSO,
felett szaritjuk, majd betoményitjiik és HPLC tjan
1:4 térfogataranyt etil-acetat/hexan eleggyel tisztitjuk.
Ily médon 1,37 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 81%-
os kitermeléssel szintelen olaj forméjaban.

8. példa

2-(1,1-Dimetil-etil)-N-etil-6-metil-benzamid

1 egyenértéknyi 2-terc-butil-6-metil-anilin és 4
egyenértéknyi 97%-os hangyasav oldatat visszafolyatas
kozben melegitjiik 16 ora hosszat, utdna vakuumban be-
tdményitjilk és metanol/viz elegybdl atkristlyositjuk.
Ily médon 2-terc-butil-6-metil-formanilidet kapunk.

0,67 egyenértéknyi foszfor-oxi-kloridot adunk
1 egyenértéknyi igy kapott vegyiilet 11 egyenértéknyi
(1 térfogatnyi) piridin és 0,5 térfogatnyi pentan elegyé-
vel készitett, jeges vizzel hiitott kevert szuszpenzidja-
hoz. A keletkezd elegyet rovid ideig, koriilbeliil 10 per-
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cig melegitjiikk koriilbeliil 40 °C-on, és ezutdn hitjik.
Ezt kdvetBen dvatosan hozzaadunk az elegyhez 0,5 tér-
fogatnyi vizet, és a két réteget szétvalasztjuk. A vizes
réteget 0,25 térfogatnyi pentdnnal extrahaljuk, utina
egyesitjiik a szerves oldatokat, majd 0,5 térfogatnyi viz-
zel haromszor mossuk azokat, amelyet MgSO, feletti
szaritds és betdoményités kovet. Ily modon 2-terc-butil-
6-metil-fenil-izocianidot kapunk.

Ezt a vegyiiletet 250253 °C-on hevitjiikk 6 o6ra
hosszat annak érdekében, hogy teljessé tegyiik az atren-
dez8dést, ahogy az infravoros analizis mutatja. Hexan-
bol torténd atkristalyositas utan tiszta 2-terc-butil-6-me-
til-benzonitrilt kapunk.

Olvadaspont: 60-62 °C.

500 mg (2,9 mmol) ily modon elGallitott vegyiilet
és 5,8 ml (5,8 mmol) 1,0 molos trietil-oxonium-tet-
rafluor-borat CH,Cl,-dal készitett oldatat szobahémér-
sékleten keverjiikk néhany napig ben. A reakcidelegyet
CH,Cl,-dal higitjuk és telitett, vizes NaHCO5-oldattal
extrahaljuk, utdna MgSO, felett széritjuk, betdményit-
jiikk és HPLC-vel tisztitjuk 1:4 térfogataranyt etil-ace-
tat/hexan elegy felhasznalasaval. Ily médon 430 mg
cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szildrd
anyag forméjaban 68%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 110,5-111,5 °C.

9. példa

2-[(1,1-Dimetil-etil)-dimetil-szilil]-N,N-dietil-3-
fluor-benzamid

7,7 ml (0,01 mol) 1,3 moélos szek-butil-litium cik-
lohexanos oldatat ben keverés kozben hozzaadjuk
—78 °C-ra hiit6tt 30 ml THF-hez és 1,28 (0,011 mol)
TMEDA-hoz. Az igy kapott elegyhez cseppenként hoz-
zaadunk 0,0097 mol N,N-dietil-3-fluor-benzamidot mi-
nimalis mennyiségli THF-ben oldva (a vegyiiletet 3-
fluor-benzoesavbél és dietil-anilinbdl allitottuk el5 a b.
és az f. példaban ismertetett modon). Az elegyet 10 per-
cig keverjiik, és utdna beoltjuk 3,01 g (0,02 mol) terc-
butil-dimetil-szilil-kloriddal. A reakcidelegyet kever-
jilk, és szobahdmérsékletre engedjiik felmelegedni €j-
szakan at. Ezt kdvetSen 15 ml 25%-os citromsavoldatot
adunk az elegyhez, és utdna hiromszor extrahaljuk éter-
rel. Az éteres kivonatokat egyesitjiik és vizzel kétszer
mossuk, MgSO, felett szaritjuk, betoményitjiik, majd
RC tisztitjuk, és az eludlast 7:15 térfogatardnyu etil-
acetat/hexan eleggyel végezziik. A cim szerinti vegyiile-
tet sargasbamna szind, szilard anyag formajaban kapjuk
81%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 50-51 °C.

10. példa

2-[(1,1-Dimetil-etil)-dimetil-szilil]-N,N-dietil-3-
fluor-6-metil-benzamid

1,8 ml (2,3 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium cik-
lohex4nos oldatat keverés kdzben ben, cseppenként hoz-
zdadjuk —78 °C-ra hitott 20 ml THF-hez és 0,32 g
(2,76 mmol) TMEDA-hoz. A keletkezd elegyhez csep-
penként hozzaadunk 0,6 g (2 mmol) 9. példa szerinti ve-
gyiiletet minimélis mennyiségli THF-ben oldva. Az
elegyet 10 percig keverjiik, és hozzdadunk 0,98 g
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(6,9 mmol) metil-jodidot. Az elegyet 1 6ra hosszat ke-
verjiik, majd hozzdadunk 15 ml 25%-os citromsavolda-
tot, és a keletkezd elegyet haromszor extrahaljuk éter-
rel. Az éteres kivonatokat egyesitjilkk €s vizzel kétszer
mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betdményitjik.
A nyersterméket RC tisztitjuk, és az eludlast 3:7 térfo-
gatarinyu etil-acetat/hexan eleggyel végezzikk. A cim
szerinti vegyiiletet vilagossarga olajként kapjuk 31%-os
kitermeléssel.

11. példa

N-(1,1-Dimetil-etil)-3-fluor-6-dimetil-2-(trimetil-
szilil)-benzamid

31,5 ml (41 mmol) 1,3 mélos szek-butil-litium cik-
lohexanos oldatat keverés kdzben, ben cseppenként
hozzaadjuk —100 °C-ra hitott 100 ml THF-hez és
5,35 g (46 mmol) TMEDA-hoz. A keletkez0 elegyhez
cseppenként hozzaadunk 10,45 g (37 mmol) 5. példa
szerinti vegyiiletet minimalis mennyiségi THF-ben old-
va. Az elegyet 10 percig keverjilk, és hozzdadunk
15,8 g (0,1114 mol) metil-jodidot. Az elegyet 1 6ra
hosszat keverjiik, és hozzdadunk 15 ml 25%-os citrom-
savoldatot. Ezutdn az elegyet haromszor extrahaljuk
éterrel, az éteres kivonatokat egyesitjik, vizzel kétszer
mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betdményitjiik.
A nyersterméket RC tisztitjuk, és az eludlast 1:9 térfo-
gatardnyU etil-acetat/hexan eleggyel végezzik. A cim
szerinti vegyiiletet vilagossarga, szildrd anyag alakja-
ban kapjuk 99%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 44-47 °C.

12. példa

N-Etil-3-fluor-2-(trimetil-szilil)-benzamid

4,18 g (0,025 mol) N-etil-3-fluor-benzamidot (ame-
lyet 3-fluor-benzoesavbol készitettiink a b. és f. pél-
daban leirt modszerek szerint) feloldunk minimaélis
mennyiségli THF-ben, amelyet a C éltalanos médszer
szerint hasznalunk és HPLC-vel tisztitunk, az elualast
pedig 3:7 térfogataranyu etil-acetit/hexan eleggyel vé-
gezziik. A cim szerinti vegyiiletet fehér szind, szilard
anyag formajaban kapjuk 53%-os kitermeléssel.
Olvadéspont: 80-82 °C.

13. példa

N,N-Dipropil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

4,0 g (0,0195 mol) N,N-(dipropil)-benzamidot (ame-
lyet benzoil-kloridbol és dipropil-aminbol allitottunk
elé az E1. vagy E2. 4ltalanos modszer szerint) haszna-
lunk az A 4ltalanos modszer soran, €s igy a kivant ve-
gyiiletet kapjuk, amelyet HPLC-vel tisztitunk, és az
elualast 1:9 térfogatarinyl etil-acetat/hexan eleggyel
végezziik. Ily modon a kivant vegyiiletet kapjuk vila-
gossérga olaj formajaban 65%-os kitermeléssel.
n}=1,5094.

14. példa

2-Metil-N,N-dipropil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A 13. példa szerinti vegyiiletet metil-jodiddal rea-
galtatjuk az A moédszer szerint, és igy a cim szerinti ve-
gyiiletet allitjuk eld.



1 HU 219131 B 2

15. példa

3-K16r-N,N-dietil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

10,45 g (50 mmol) N,N-dietil-3-dikl6r-benzamidot
(amelyet 3-kl6r-benzoesavbol és dietil-aminbél allitot-
tunk elé a fent megadott modszerek segitségével) rea-
galtatunk 16,30 g (150 mmol) TMSCl-lel az A 4ltala-
nos modszer szerint, és igy 13,4 g cim szerinti vegyiile-
tet kapunk narancsszini olaj formajaban 95%-os kiter-
meléssel.

16-36. példak

A kovetkezd vegyiileteket gy allitjuk el6, hogy a b.
példa szerinti vegyiiletet az E1. vagy E2. dltalanos mod-
szer szerint hasznaljuk vagy hasonldé modszereket alkal-
mazunk. Azoknak a vegyiileteknek az olvadaspont-
jat, amelyek szildrd anyagok, az alabbiakban adjuk meg
°C-ban.

Fizikai adatok
Olvadaspont (°C)

Példaszam Vegyiilet neve

2-klor-N-fenil-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-klor-N-oktil-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-klér-N-etil-N-(1-metil-
etil)-6-(trimetil-szilil)- -
benzamid
2-k16r-N-metil-6-(trime-
til-szilil)-benzamid
N-butil-2-klor-6-(trime-
til-szilil)-benzamid
2-k16r-N-(1-metil-etil)-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2 2-kl6r-N-etil-N-metil-6- B
’ (trimetil-szilil)-benzamid
2-klér-N-(1,1-dimetil-
etil)-N-metil-6-(trimetil- -
szilil)-benzamid
2-klér-N-etil-N-fenil-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-klor-N-(2,2,2-trifluor-
etil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

16. 158-160

17. 94-96

18.

19. 125-127

20. 107-110

21. 140-143

23.

24, 95-98

25. 105-107

2-kl6r-N-propil-6-(trime-
til-szilil)-benzamid
2-klor-N-(2-hidroxi-etil)-
6-(trimetil-szilil)-
benzamid

26. 108-109

27. 138-140

2-klor-N-(1-metil-pro-
pil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-k16r-N-(2-klor-etil)-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-kl6r-N-(3-klér-propil)-
6-(trimetil-szilil)-
benzamid

28. 144-145

29. 111,5-113

30. 128-131
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Fizikai adatok
Olvadaspont (°C)

Példaszam Vegyiilet neve

2-k16r-N-(fenil-metil)-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-k16r-N-(2-furil-metil)-
6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-kl6r-N-(2-metil-fenil)-
6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-klér-N-ciklopropil-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-klor-N-etil-N-(fenil-
metil)-6-(trimetil-szilil)- -
benzamid

36 2-k16r-N,N-dipropil-6- 3
) (trimetil-szilil)-benzamid

31. 112-114

32. 113-115

33. 116,5-118

34, 101-104

35.

37-39. példak

Az alabbi vegyiileteket az A vagy B &ltalanos mod-
szer szerint allitjuk eld. A kiindulasi anyag az N,N-
dietil-3-fluor-benzamid, amelyet 3-fluor-benzoesavbol
allitunk el8, ahogy fent leirtuk, és valamely megfeleld
elektrofilt alkalmazunk.

Példaszam Vegyiilet neve Olvadaspont (°C)

6-brom-N,N-dietil-3-

37. fluor-2-(trimetil-szilil)- 53,0-54,0
benzamid
6-k16r-N,N-dietil-3-

38. fluor-2-(trimetil-szilil)-
benzamid

39 2-kl6r-N,N-dietil-6-

’ (trimetil-szilil)-benzamid
40. példa

N,N-Dietil-3-fluor-6-jod-2-(trimetil-szilil)-benzamid

4,99 g 4. példa szerinti vegyiletet és 20,3 g jodot
egyesitiink a B 4ltaldnos moédszernek megfelelGen.
A keletkezd reakcidelegyet jeges vizbe Ontjiik és
CH,Cl,-ot adunk hozza. A kapott elegyet vizes nat-
rium-tioszulfattal kétszer extrahdljuk a felesleges jod el-
tavolitasa érdekében. Ezutan a szerves oldatot kétszer
extrahaljuk telitett konyhaséoldattal, MgSO, felett sz-
ritjuk és betdéményitjiik. Ily modon 5,6 g cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk sarga szinti, szildrd anyag formajaban
77%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 58,5-64 °C.

41. példa

N,N-Dietil-3-fluor-6-formil-2-(trimetil-szilil)-benz-
amid

5,34 g 4. példa szerinti vegyiiletet és 1,7 ml DMF-et
egyesitink a B dltalanos modszernél megadott mo-
don. A keletkezd reakcitelegyet jeges vizbe ontjiik
és CH,Cl,-ot adunk hozza. Ezutin az elegyet vizes
NaHCOs-oldattal, utdna pedig telitett konyhaséoldat-
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tal extrahaljuk, a kivonatot MgSO, felett szaritjuk és
HPLC-vel tisztitjuk, az elulast pedig 1:3 térfogataranyt
etil-acetit/hexan eleggyel végezziik. Ily médon 3,5 g
cim szerinti vegyiiletet kapunk atlatszo olaj formajaban
60%-os kitermeléssel.

42. példa

2-[(Dietil-amino)-karbonil}-4-fluor-3-(trimetil-szi-
lil)-benzoesav-metil-észter

20,06 g 4. példa szerinti vegyiiletet és feleslegben
1év6 mennyiségi CO,-gézt reagaltatunk az A 4ltalanos
modszer szerint. A keletkezd reakcidelegyet vizbe ont-
jiik, és megsavanyitjuk 2 norméal HCl-oldattal. A képz6-
dott szilard anyagot szliréssel 6sszegydjtjilkk és szarit-
juk, igy a megfelel6 savat kapjuk.

9,34 g (30,0 mmol) ily modon kapott sav és 11,89 g
(100 mmol) tionil-klorid elegyéhez 100 ml toluolban
hozz4adunk annyi csepp DMF-et, amennyi a kapcsolas-
hoz sziikséges. A reakcié 70—74 °C-on 1 6ra alatt teljes-
sé valik. Az elegyet ezutdn vakuumban betdményitjiik
a tionil-klorid-felesleg eltavolitisa érdekében. Ezutin
0,98 g (3,0 mmol) ily modon kapott savkloridot felol-
dunk 25 ml metanolban és cseppenként hozzaadunk
2 egyenértéknyi trietil-amint. A hozzaadas utin a reak-
cidelegyet etil-acetattal higitjuk és hig, vizes HCl-oldat-
tal, utdna pedig telitett, vizes NaHCO;-oldattal extra-
haljuk. A szerves oldatot MgSO, felett szaritjuk és betd-
ményitjiik, igy 0,54 g cim szerinti vegyiiletet kapunk
szilard anyag formajaban 55%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 46 °C.

43. példa

2-[(Dietil-amino)-karbonil}-4-fluor-3-(trimetil-szi-
lil)-benzoesav-1-metil-etil-észter

0,98 g (3,0 mmot) 42. példa szerinti savkloridot felol-
dunk 25 ml izopropil-alkoholban, és az oldathoz csep-
penként hozzdadunk 1 ml (7,0 mmol) trietil-amint. Az
elegyet éjszakan 4t keverjiik kornyezeti hémérsékleten,
utdna etil-acetattal higitjuk, majd hig, vizes HCl-oldattal
és telitett, vizes NaHCOs-oldattal extrahdljuk. A szerves
oldatot MgSO, felett széritjuk, utina betdményitjiik és
RC-vel tisztitjuk 7:3 térfogataranyu hexan/etil-acetat fel-
hasznalasa mellett, igy a cim szerinti vegyiiletet szinte-
len olajként kapjuk.

44. példa

N,N-2-Trietil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

2,49 g (10 mmol) 2. példa szerinti vegyilletet és
4,68 g (30 mmol) etil-jodidot reagéltatunk a B 4ltaldnos
modszer szerint. A keletkezd reakcioelegyet jeges viz-
be ontjiik, étert adunk hozzd, és az elegyet vizes
NaHCO,-oldattal, utdna pedig telitett konyhaséoldattal
extrahaljuk, a kivonatot MgSO, felett szaritjuk €s beto-
ményitjiik. Ily modon 2,83 g cim szerinti vegyiiletet ka-
punk szintelen olaj forméjaban 100%-os kitermeléssel.

435. példa

2-K16r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

2,2 g (0,012 mol) f. példa szerinti vegyiiletet 3,91 g
(0,036 mol) TMSCl-lel reagaltatunk az A A&ltaldnos
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moédszer felhasznalasival. A cim szerinti vegyiiletet
éter/hexéan elegybdl valo atkristalyositéssal kapjuk szi-
lard anyag form4jaban.

Olvadaspont: 105-107 °C.

46. példa

2-K16r-N-etil-N-(metoxi-metil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

2,5 ml (5 mmol) 2 mélos terc-butil-magnézium-klo-
ridot THF-ben hozziadunk 1,28 g (5 mmol) 45. példa
szerinti vegyiilet 25 ml THF-fel készitett, jeges vizzel
hiit6tt oldatdhoz. Ezutan 0,44 g (5,5 mmol) klor-metil-
metil-étert adunk az elegyhez, és a reakcioelegyet kor-
nyezeti hémérsékleten keverjiik 1 ora hosszat, majd
megosztjuk viz és etil-acetat kozott. A szerves oldatot
MgSO, felett szaritjuk, betdoményitjiik és RC tisztitjuk,
majd az elualast etil-acetat/hexan eleggyel végezzik.
Ily médon 0,80 g cim szerinti vegyiiletet kapunk szinte-
len olaj formajaban 53%-os kitermeléssel.

47. példa

N-Acetil-2-kl6r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

5,5 ml (5,5 mmol) 1 molos bisz(trimetil-szilil)-ami-
dot THF-ben oldva néhéany perc alatt cseppenként hoz-
zdadunk 1,28 g (5 mmol) 45. példa szerinti vegyiilet
30 ml THF-fel készitett oldatdhoz. A keletkezo elegyet
vizzel hitjiik, és kdzben hozzaadjuk 0,432 g (5,5 mmol)
acetil-klorid 10 ml THF-fel készitett oldatat, mikozben
a bels hémérsékletet —25 °C-on tartjuk. A reakcidele-
gyet 1 6ra mulva megosztjuk telitett, vizes NaHCO;-
oldat és éter kozott. Az éteres fazist MgSO, felett szarit-
juk, betdményitjik, majd RC tisztitjuk, és az elualast
1:4 térfogataranyu etil-acetdt/hexan eleggyel végezziik.
Ily médon 0,25 g cim szerinti vegyiiletet kapunk hal-
vanysarga olaj forméjaban 17%-os kitermeléssel.

48. példa

N-Etil-2-metil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

25,4 ml (0,033 mol) 1,3 mélos szek-butil-litium cik-
lohexanos oldatat cseppenként hozzaadjuk 50 ml THF,
3,83 g (0,033 mol) TMEDA és 4,10 g (0,015 mol) c.
példa szerinti vegyiilet —78 °C-ra hiitott elegyéhez ke-
verés kozben ben. A keverést 20 percig folytatjuk, és
utdna egyszerre hozzdadunk 2,45 g (0,01725 mol)
metil-jodidot. A reakcidelegyet 1 6ra hosszat keverjiik,
és hozzéadunk 25 ml 25%-os citromsavoldatot, majd
az elegyet haromszor extrahdljuk CH,Cl,-dal. A kivo-
natokat egyesitjiik, vizzel kétszer mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk és betdményitjilk. A keletkez6 elegyhez
hozziadunk 30 ml tionil-kloridot és 5 csepp DMF-et.
Az elegyet szobahdmérsékleten keverjik éjszakan at
és utana szarazra paroljuk. A maradékhoz 50 m! toluolt
adunk, és az elegyet ismét betdményitjiik. Ezt a folya-
matot haromszor megismételjik. A nyersterméket,
amely barna szin{ olaj, feloldjuk 30 ml toluolban, és
hozzaadunk 100 ml 70%-os vizes etil-amin-oldatot,
amelyet 5 °C-ra hitottiink jeges fird6ben. Az elegyet
éjszakan at keverjiik, utana 10%-os HCl-oldattal és ha-
romszor vizzel mossuk, MgSO, felett szaritjuk, beto-
ményitjilk és HPLC Wtjan tisztitjuk, az elualast pedig
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1:3 térfogataranyl etil-acetat/hexan eleggyel végez-
ziik. Ily médon két frakciot kapunk, amelyek mindegyi-
két betoményitjiik. Az egyik frakciobol a 48. szamu ve-
gyiiletet fehér szind, szilard anyag formdjdban krista-
lyositjuk ki 20% hozammal, amelynek az olvadaspont-
ja 115-117 °C. A masik frakciobol a 49. szamu vegyu-
let kristalyosodik ki ugyancsak fehér szind, szilard
anyagként 42%-os kitermeléssel, amely 64—66 °C-on
olvad.

49. példa

N-Etil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

74,5 g (500 mmol) N-etil-benzamidot és 135,8 g
(1,25 mol) TMSCI-t egyesitiink a C modszer szerint és
HPLC-vel tisztitjuk, az elualast pedig 1:4 térfogatara-
nyh etil-acetdt/hexan eleggyel végezziik. Ily médon
75,59 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szi-
lard anyag formajaban 68%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 64,0-66,0 °C.

50. példa

N-Etil-N-(metoxi-metil)-2-(trimetil-szilil)-benzamid

52,5 ml (52,5 mmol) 1 molos natrium-bisz(trimetil-
szilil)}-amid-oldatot 5 perc leforgisa alatt cseppenként
hozzdadunk 11,07 g (50 mmol) 49. példa szerint kapott
vegyiilet 100 ml THF-fel készitett oldatahoz. A keletke-
z8 elegyet szarazjég/aceton fiird6vel hiitjiik, és kdzben
4,83 g (60 mmol) tiszta kl6r-metil-metil-étert adunk
hozza, és a bels6 h6mérsékletet <—70 °C-on tartjuk.
Ezutin a hGt6fiird6t eltavolitjuk, és a keletkez6 reak-
cidelegyet 1 ora alatt felmelegedni hagyjuk, uténa pe-
dig megosztjuk telitett, vizes NaHCO;-oldat és éter ko-
z6tt. Az éteres fazist MgSO, felett szaritjuk, betdme-
nyitjiik és HPLC-vel tisztitjuk, az eludlast pedig 3:17
térfogatarany etil-acetdt/hexan eleggyel végezziik. Ily
modon 6,55 g cim szerinti vegyiletet kapunk szintelen
olaj forméjaban 49%-os kitermeléssel.

51. példa

N,N-Dietil-2-metil-6-(trimetil-szilil)-tiobenzamid

2,0 g (7,6 mmol) 3. példa szerinti vegyiilet és 2,3 g
(5,7 mmol) Lawesson-féle reagens 50 ml xilollal készi-
tett elegyét 16 6ra hosszat visszafolyatds kdzben melegit-
jiik, utdna lehfitjiik és szirjikk. A szlirletet megosztjuk
éter és viz kozott. A szerves réteget 10%-os HCl-ol-
dattal és telitett konyhasooldattal mossuk, MgSO, felett
szaritjuk és betoményitjik. A nyersterméket RC tisztit-
juk, és az elualast 1:9 térfogatarany\ etil-acetit/hexan
eleggyel végezziik. [ly modon 1,4 g cim szerinti vegyi-
letet kapunk sarga szinii olaj formédjiban, amely allas
kozben kikristalyosodik, 66%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 82-83 °C.

52. példa

N,N-Dietil-6-(difluor-metil)-3-fluor-2-(trimetil-szi-
1il)-benzamid

55 mg (0,34 mmol) DAST 1 ml CH,Cl,-dal készi-
tett oldatahoz 0 °C-on hozzaadunk 100 mg (0,34 mmol)
41. példa szerinti vegyiiletet. Az oldatot visszafolyatas
kozben melegitjiik 16 Ora hosszat, és egy masodik
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molegyenértéknyi DAST-t adunk hozza. Ezt a modszert
addig folytatjuk, ameddig a GC-analizis azt nem mutat-
ja, hogy a reakcio befejezGdott. Az elegyet ezutan 10 g
jégre ontjiik, és a vizes oldatot CH,Cl,-dal extrahaljuk.
A kivonatokat egyesitjiik, telitett konyhasooldattal mos-
suk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik. A termé-
ket RC tisztitjuk, és az elualast 1:9 térfogataranyu etil-
acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily médon 800 ml cim
szerinti vegyiiletet kapunk sarga szind, szilird anyag
forméjaban 92%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 65—67 °C.

53. példa

N,N-Dietil-3-fluor-6-metil-2-(trimetil-szilil)-tio-
benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az 1. példa szerinti vegyii-
letbd] és Lawesson-féle reagensbd! készitjiik az 51. pél-
da szerint. A nyersterméket gyorsan kromatografaljuk
174 mm-es szilikagéloszlopon 1:19 térfogataranyu
etil-acetat/hexan eleggyel, és utina atkristalyositjuk he-
xanbol. Ily médon 820 mg cim szerinti vegyiiletet ka-
punk fehér szind, szilard anyag formajaban 78%-os ki-
termeléssel.
Olvadaspont: 68—69 °C.

54. példa

N,N-Dietil-3-fluor-6-(hidroxi-metil)-2-(trimetil-szi-
lil)-benzamid

1,2 g (4,1 mmol) 41. példa szerinti vegyiiletet és
200 mg (5,3 mmol) natrium-bor-hidridet 20 ml etanol-
ban egyiitt keveriink komyezeti h6mérsékleten 2 6ra
hosszat. A keletkezett oldatot betdményitjiik, és meg-
osztjuk éter és 10%-os citromsavoldat kdzott. Az éteres
réteget vizzel és telitett konyhasooldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk, betoményitjiikk és hideg hexan-
bol atkristalyositjuk. Ily médon 1,0 g cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk 82%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 107-108 °C.

55. példa

N,N-Dietil-3-fluor-6-(fluor-metil)-2-(trimetil-szi-
lil)-benzamid

400 mg (2,5 mmol) DAST és 660 mg (2,2 mmol)
54. példa szerinti vegyiilet 30 ml CH,Cl,-dal készitett
oldatat 2 ora hosszat 25 °C-on keverjiik. Az oldatot ez-
utan 50 ml jeges vizbe ontjik és CH,Cl,-dal extra-
haljuk. A szerves kivonatokat egyesitjiik, telitett kony-
haséoldattal mossuk, MgSQ, felett szaritjuk és betomé-
nyitjiilk, majd RC tisztitjuk 1:9 térfogatarany etil-ace-
tat/hexan elegy felhasznalasaval. Ily médon 550 mg
cim szerinti vegyiiletet kapunk sarga szini olaj alakja-
ban, amely 83%-os kitermelésnek felel meg.

56. példa

N,N-Dietil-3,6-difluor-2-(trimetil-szilil)-benzamid

15,4 g (210 mmol) dietil-amint és 17,6 g (100 mmol)
2,5-difluor-benzoil-kloridot az E1. médszer szerint rea-
galtatunk, és igy 20,0 g N,N-dietil-2,5-difluor-benz-
amidot kapunk étlatszo olaj forméjaban 94%-os kiterme-
léssel.
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A cim szerinti vegyiiletet ebbdl a vegyiiletb8l és
2 egyenértéknyi TMSCI-bAl allitjuk el§ az A altalanos
modszer szerint. A nyersterméket HPLC segitségével
tisztitjuk, és az elualast 1:9 térfogataranyu etil-acetat/he-
xan eleggyel végezziik. [ly modon 4,8 g kivant terméket
kapunk 4tlatsz6 olaj formajaban 84%-os kitermeléssel.

57. példa

N,N-Dietil-3-fluor-4-metil-2-(trimetil-szilil)-benz-
amid

9,2 ml (12 mmol) 1,3 moélos szek-butil-litiumot
cseppenként hozzdadunk 3,48 g (10 mmol) 4. példa sze-
rinti vegyiilet és 1,8 ml (12 mmol) TMEDA THF-fel ké-
szitett, —78 °C-ra hiitétt oldatdhoz. A reakcioelegyet
—60 °C-ra melegitjiikk, 3 6ra hosszat keverjiik, utina
~78 °C-ra hiitjiik és hozzdadunk 5,0 g (36 mmol) me-
til-jodidot. Kezdeti —58 °C-os exoterm reakci6 utan a
reakciéelegyet 0 °C-ra engedjiik melegedni, és a szoka-
sos modon feldolgozzuk. A nyersterméket HPLC segit-
ségével tisztitjuk, és az elualast 1:4 térfogataranyu etil-
acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily médon 300 mg
cim szerinti vegyiiletet kapunk atlatszo olaj forméjaban
71%-os kitermeléssel.

58. példa

N,N-Dietil-4-metil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

N,N-Dietil-4-metil-benzamidot allitunk elé 4-metil-
benzoil-kloridbol és dietil-aminbol az E1. Altalanos méd-
szer szerint. A nyersterméket atkristalyositjuk hideg he-
xanbol, és igy 30,4 g kivant terméket kapunk fehér szi-
ni, szilard anyag forméajaban 98%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 54 °C.

A cim szerinti vegyiiletet ebbdl a vegyiiletbdl és
3,0 egyenértéknyi TMSCI-b4l allitjuk el6 az A mod-
szer szerint. A nyersterméket HPLC-vel tisztitjuk,
és az eludlast 3:17 térfogataranyu etil-acetat/hexan
eleggyel végezziik. lly médon 7,0 g cim szerinti vegyii-
letet kapunk 4tlatszé olaj formajaban 89%-os kiterme-
Iéssel.

59. példa

N,N-Dietil-2-klér-4-metil-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid

A cim szerinti vegyiiletet az 58. példa szerinti ve-
gyiiletbdl és 1,2 egyenértéknyi hexaklor-etanbol allit-
juk el az A altalinos médszer szerint. A tisztitast
HPLC-vel végezzik, és elualoszerként 1:9 térfogatara-
nya etil-acetit/hexan elegyet hasznalunk. Ily médon
1,6 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 4tlatszo olaj forma-
jaban 54%-os kitermeléssel.

60. példa

N,N-Dietil-2,4-dimetil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az 58. példa szerinti ve-
gyiiletbdl és 4,0 egyenértéknyi metil-jodidbol allitjuk
el6 az A altalanos modszer szerint. A tisztitast HPLC-
vel végezzik, és eludloszerként 3:17 térfogataranyu
etil-acetat/hexan elegyet alkalmazunk. lly médon 1,4 g
cim szerinti vegyiiletet kapunk 4tlatszo6 olaj formajaban
83%-os kitermeléssel.
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61. példa

N,N-Dietil-2-(trimetil-szilil)-6-(trifluor-metil)-benz-
amid

N,N-Dietil-2-(trifluor-metil)-benzamidot allitunk
el 2-(trifluor-metil)-benzoil-kloridbél és dietil-
aminbdl az El. 4ltalanos modszer szerint. A kapott ve-
gyiilet tisztitdsa nem sziikséges, és igy 17,2 g vegyiilet-
hez jutunk.

A cim szerinti vegyiiletet ebbdl a vegyiiletb8l és
3,0 egyenértéknyi TMSCI-bd! allitjuk elé az A méd-
szer szerint. A nyersanyagot HPLC-vel tisztitjuk, és az
eluélast 3:17 térfogataranyu etil-acetat/hexan eleggyel
végezziik. Ily modon 2,7 g cim szerinti vegyiiletet ka-
punk 4tlitsz6 olaj formajaban 85%-os kitermeléssel.

62. példa

N,N-Dietil-2-(trimetil-szilil)-3,6-bisz(trifluor-me-
til)-benzamid

N,N-Dietil-2,5-bisz(trifluor-metil)-benzamidot alli-
tunk el 2,5-bisz(trifluor-metil)-benzoil-kloridbél és
dietil-aminbo! az E1. altaldnos modszer szerint. A ki-
vant terméket mennyiségi kitermeléssel allitjuk el6
11,3 g mennyiségben, amelyet nem tisztitunk.

A cim szerinti vegyiiletet ebbdl a vegyiiletbdl és
3,7 g TMSCI-bdl allitjuk elé az A éltaldnos modszer
szerint. A tisztitist HPLC-vel végezziik, és elualoszer-
ként 1:19 térfogatarany etil-acetat/hexdn elegyet alkal-
mazunk, ezt kovetéen pedig golyoshiitdvel 90 °C-on és
13 Pa nyomason desztillaljuk a terméket. Ily modon
2,0 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szi-
lard anyag formajaban 52%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 55-56 °C.

63. és 64. példa

63. példa
N,N-Dietil-5-metil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

64. példa

N,N-Dietil-3-metil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

Ezeket a vegyiileteket N,N-dietil-3-metil-benzamid-
bl és 2,0 egyenértéknyi TMSCI-bdl allitjuk el az A 4l-
talanos moédszer szerint. A tisztitast HPLC-vel végez-
ziik, és elualoszerként 1:9 térfogatarany etil-acetat/he-
xan elegyet hasznalunk. Ity médon a két terméket kap-
juk. A 63. szam vegyiiletet 4tlatszo olajként kiilonit-
jiik el 6,0 g mennyiségben, amely 46%-os kitermelés-
nek felel meg. A 64. szamu vegyiiletet 2,3 g mennyiség-
ben kapjuk szintén étlatszo olajként 17%-os kiterme-
léssel.

65. példa

N,N-Dietil-2-klér-3-metil-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid

A cim szerinti vegyiiletet az A éltalanos modszer
szerint allitjuk eld a 63. példa szerinti vegyiiletbdl és
1,3 egyenértéknyi hexaklor-etanbol. A terméket RC ut-
jan valé tisztitas és etil-acetdt/hexan eleggyel torténd
elualas utan 500 mg mennyiségben kapjuk sarga szind,
szilard anyag formajaban 44%-os kitermeléssel.
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66. példa

N,N-Dietil-2-klor-6-(trietil-szilil)}-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az A altalinos modszer
szerint allitjuk el az e. példa szerinti vegyiiletbsl és
1,4 egyenértéknyi klor-etil-szildnbél. A terméket
HPLC-vel tisztitjuk, és az eludldst 1:19 térfogataranyli
etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily médon 6,0 g ki-
véant terméket kapunk 4tlatszo olaj formajaban 92%-os
kitermeléssel.

67. példa

N,N-Dietil-2-kl6r-6-(dimetil-fenil-szilil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az e. példa szerinti vegyii-
leth3l és 1,1 egyenértéknyi dimetil-fenil-szilil-klorid-
bol allitjuk el6 az A altalanos modszer szerint. A tiszti-
tast HPLC-vel végezziik, és 1:9 térfogataranyu etil-ace-
tat/hexan elegyet hasznalunk az elualashoz. Ily médon
6,3 g kivant terméket kapunk 4tlatsz6 olaj formajaban
91%-o0s kitermeléssel.

68. példa

N,N-Dietil-2-kl6r-6-[trisz(1-metil-etil)-szilil]-benz-
amid

A cim szerinti vegyiiletet az A altalanos mddszer
szerint allitjuk el6 az e. példa szerinti vegyiiletbSl és
1,1 egyenértéknyi triizopropil-szilil-kloridbol. A termé-
ket HPLC-vel tisztitjuk, és az elualast 1:19 térfogatara-
nyu etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily médon
5,5 g kivant terméket kapunk atlatsz6 olaj forméjaban
75%-o0s kitermeléssel.

69. példa

N,N-Dietil-2-kl16r-6-[(kl6r-metil)-dimetil-szilil}-
benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az A mddszer szerint allit-
juk eld az e. példa szerinti vegyiiletbdl és 1,5 egyenér-
téknyi (klér-metil)-dimetil-szilil-kloridbol. A terméket
HPLC-vel tisztitjuk, és az elualast 1:9 térfogatarany(
etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily moédon 5.4 g ki-
véant vegyiiletet kapunk sirga szindl olaj formdjaban
85%-os kitermeléssel.

70. példa

N-Etil-2-(trimetil-szilil)-3-tiofénkarboxamid

20,0 g tiofén-3-karbonsav, 30 ml (411 mmol) tionil-
klorid és 5 csepp katalitikus mennyiségii DMF elegyét
éjszakan 4t keverjiik. Az oldatot vikuumban betémeé-
nyitjitk és néhanyszor sztrippeljiik toluolbol annak érde-
kében, hogy a — nyomokban jelen 1évé — tionil-klorid-
felesleget eltavolitsuk. Ezutan 29,03 g (356 mmol) etil-
amin-hidrokloridot adunk a nyers savklorid 50 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatdhoz. Ezt kovetden 31,64 g
(400 mmol) piridint adunk az oldathoz, az elegyet 1 6ra
hosszat keverjiik, utdna 10%-os HCl-oldattal és vizzel
mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik, a ma-
radékot pedig EtOAc/hexan elegybd] atkristalyositjuk.
Ily médon 14,9 g N-etil-3-tiofénkarboxamidot kapunk
sargasbarna, szilard anyag formajaban 76%-os kiterme-
léssel.
Olvadaspont: 115-117 °C.
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37,23 ml (48,4 mmol) 1,3 moélos szek-butil-litium
ciklohexanos oldatot cseppenként hozziadunk 3,41 g
(22 mmol) N-etil-3-tiofénkarboxamid és 5,62 g
(48,4 mmol) TMEDA 100 ml THF-fel készitett és szé-
razjég/aceton eleggyel hiitott oldatdhoz. Az elegyet
30 percig keverjilk —~78 °C-on, és utana egy adagban
hozzaadunk 5,26 g (48,4 mmol) TMSCI-t. Az elegyet
lassan —10 °C-ra engedjiik felmelegedni 1 6ra alatt, uté-
na hig, vizes citromsavoldattal megallitjuk a reakciot és
3-szor extrahaljuk etil-acetattal. Az egyesitett szerves
oldatokat MgSO, felett szaritjuk, utana betoményitjiik
és HPLC-vel tisztitjuk, az elualast pedig 3:7 térfogat-
aranyt EtOAc/hexan eleggyel végezziik. Ily modon
1,4 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szini, szi-
lard anyag formajaban 28%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 114-116 °C.

71. példa

N,N-Dietil-6-ki6r-3-metil-2-(trimetil-szilil)-benz-
amid

A cim szerinti vegyiiletet az A 4ltalanos modszer
szerint készitjiik 1,1 egyenértéknyi hexaklor-etanbol és
a 64. példa szerinti vegyiiletbdl. A kapott termeket
HPLC-vel tisztitjuk, és az elualast 1:9 térfogataranya
etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily médon 1,5 g
olajat kapunk, amely allas kozben kikristalyosodik.
Kitermelés: 83%.
Olvadaspont: 36-37 °C.

72. példa

3-Kl16r-N-etil-2’-metil-(1,1’-bifenil)-2-karboxamid

A cim szerinti vegyiiletet a D altaldnos modszer sze-
rint allitjuk eld azzal az eltéréssel, hogy 1-butanolt hasz-
nalunk CH,Cl, helyett a bor kozbens6 termék extrahala-
sara. A nyers kozbensd terméket tovabb reagéltatjuk 2-
brém-toluollal, ahogy leirtuk a D éltaldnos médszernél,
és igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk fehér szind, szi-
lard anyag forméjaban (toluolbdl atkristdlyositva)
55%-os teljes hozammal.
Olvadaspont: 131-134 °C.

73. példa

2-Kl16r-N-etil-6-(1-naftalenil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az f. példa szerintt vegyii-
letbél és 0,76 g (3,65 mmol) 1-brém-naftalinbél allitjuk
€l6 a D 4ltalanos modszer szerint 0,28 g mennyiségben
fehér szindl, szilard anyagként 28%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 181-182 °C.

74. példa

N,N-Dietil-3-fluor-2-(trimetil-szilil)-tiobenzamid

4,69 g (24 mmol) N,N-dietil-3-fluor-benzamid
(Mills et al.,, ,Directed Ortho Metalation of N,N-Die-
thylbenzamides. Silicon Protection of Ortho Sites and
the o-Methyl Group”, J. of Organic Chemistry, 54:
4372-4385, 1989), 6,47 g (16 mmol) és 150 ml xilol
elegyét visszafolyatds kozben melegitjitkk éjszakan at,
utana betoményitjiik és golyoshtit6 alkalmazasa mellett
desztilldljuk 105-110 °C-on és 33 Pa nyomason. Ily
moédon 4,8 g N,N-dietil-3-(fluor)-tiobenzamidot ka-
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punk sirga szinG olaj formédjaban 95%-os kiterme-
1éssel.

Ezt a vegyiiletet 1,8 egyenértéknyi TMSCl-lel rea-
galtatjuk az A altalanos modszer szerint, a keletkez6 ter-
méket HPLC Gtjan tisztitjuk, és az elualast 1:9 térfogat-
arinyu etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily médon
3,7 g cim szerinti vegyiletet kapunk sirga szind, szi-
lard anyag forméjaban 77%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 71-73 °C.

75. példa

N,N-Dietil-3-fluor-4-metil-2-(trimetil-szilil)-tiobenz-
amid

A cim szerinti vegyiiletet a 74. példa szerinti ve-
gyiiletbdl és 3,0 egyenértéknyi metil-jodidbol allitjuk
el6 az A altaldnos moddszer szerint. A terméket hideg
hexan/etil-acetat elegybdl atkristdlyositjuk, és igy
2,5 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 82%-os kiterme-
léssel.
Olvadaspont: 96-97 °C.

76. példa

2-K16r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-tiobenzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 45. példa szerinti vegyii-
letbd] allitjuk el az 51. példaban leirt modon.
Olvadaspont: 158,0-159,0 °C.

77. példa

2-Klér-6-(trimetil-szilil)-benzotiosav-S-etil-észter

1,48 g (0,006 mol) b. példa szerinti vegyiiletet,
50 mi CH,Cl,-ot, 0,44 g (0,007 mol) etan-tiolt és 0,86 g
(0,007 mol) 4-(N,N-dimetil-amino)-piridint egyiitt ke-
verink szobah8meérsékleten éjszakan at. Az elegyet
10%-os HCl-oldattal egyszer és vizzel hiromszor mos-
suk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjik. A nyers-
terméket RC tisztitjuk, és az eludlast 1:3 térfogatara-
nyu etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. A cim szerinti
vegyiiletet atlatsz6 olaj formajaban kapjuk 61%-os ki-
termeléssel.

78-81. szamu vegyiiletek

A kovetkez6 vegyiileteket a 77. példaban leirt mé-
don 4llitjuk el6 a megfeleld tiol-észterbdl. A kapott ho-
zamokat az aldbbiakban adjuk meg.

Vegyiiletszam Vegyiilet neve Hozam
2-klér-6-(trimetil-szilil)-

78. benzol-karbotiosav-S-(1- 35%
metil-etil)-észter
2-k16r-6-(trimetil-szilil)-

79. benzol-karbotiosav-S- 80%
propil-észter
2-kl6r-6-(trimetil-szilil)-

80. benzol-karbotiosav-S-(1- 47%
metil-propil)-észter

3L 2-kl6r-6-(trimetil-szilil)- 81%
benzol

82. példa

N-Etil-2-(trifluor-metil)-6-(trimetil-szilil)-benzamid
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2-(Trifluor-metil)-benzoil-kloridot és etil-amint rea-
galtatunk az E1. altaldnos modszer szerint. A keletkez
terméket hideg hexanbdl atkristalyositjuk, és igy 7,7 g
N-etil-2-(trifluor-metil)-benzamidot kapunk fehér szi-
nd, szilard anyag formajaban 67%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 73-76 °C.

Ezt a vegyiiletet 2,0 egyenértéknyi TMSCl-lel rea-
galtatjuk a C 4ltalanos modszer szerint. A keletkezd ter-
méket etil-acetat/hexan elegybdl atkristalyositjuk, és
igy 2,0 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szinf, szi-
lard anyag formajaban.

Olvadéspont: 134—-135 °C.

83. példa

N-Etil-2-kl6r-6-[(kl6r-metil)-dimetil-szilil]-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az f. példa szerinti vegyu-
letb8l és 2,0 egyenértéknyi (klor-metil)-dimetil-szilil-
kloridbol allitjuk el6 a C altalanos modszer szerint.

A terméket etil-acetatbol atkristalyositjuk, és igy
3,0 g kivéant terméket kapunk fehér szind, szilard anyag
formajaban.

Olvadaspont: 88—89 °C.

84. példa

N,N-Dietil-2,3-diklér-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 39. példa szerinti vegyii-
lethd] és 1,5 egyenértéknyi hexaklor-etanbol allitjuk
el6 az A altalanos modszer szerint. A terméket RC tisz-
titjuk, és az elualast 1:4 térfogatardny\ etil-acetat/he-
xan eleggyel végezziik. lly modon 320 mg kivant ve-
gyiiletet kapunk fehér szini, szilard anyag formajaban
14%-o0s kitermeléssel.
Olvadaspont: 143-147 °C.

85. példa

N,N-Dietil-2-kl6r-3-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 39. szam\ példa szerinti
vegyiiletbl és 8,5 egyenértéknyi etil-jodidbol allitjuk
¢l3 az A modszer szerint. A terméket RC tisztitjuk, és az
eludlast 1:4 térfogataranyu etil-acetat/hexén eleggyel vé-
gezziik. Ily modon 1,3 g kivant vegyiiletet kapunk olaj
forméjaban 57%-os kitermeléssel.

86. példa

N,N-Dietil-2-klor-3,6-bisz(trimetil-szilil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 39. példa szerinti vegyii-
letbd] és 2,0 egyenértéknyi TMSCI-b6l allitjuk el az
A altalanos modszer szerint. A terméket HPLC-vel tisz-
titjuk, és az eludlast 1:4 térfogatardnyn etil-acetédt/he-
xan eleggyel végezziik. Ily modon 0,9 g kivant vegyiile-
tet kapunk fehér szind, szilard anyag formdjaban 37%-
os kitermeléssel.
Olvadaspont: 93-96 °C.

87. példa

N-Etil-2-kiér-6-(etenil-dimetil-szilil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet az f. példa szerinti vegyi-
letbé] és 1,5 egyenértéknyi vinil-dimetil-szilil-klorid-
b6l allitjuk eld a C altalanos modszer szerint. A tiszti-
tast HPLC-vel végezziik, és 1:4 térfogataranyu etil-ace-
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tat/hexan elegyet hasznalunk elualészerként. Ily modon
630 mg kivant terméket kapunk fehér szind, szilard
anyag formajaban 9%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 86—89 °C.

88. példa

N,N-Dietil-2-kl6r-3-fluor-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid

N,N-Dietil-2-klér-3-fluor-benzamidot allitunk eld
N,N-dietil-3-fluor-benzamidbol (amelyet 3-fluor-ben-
zoesavbol és dietil-aminbol kaptunk, ahogy fent leir-
tuk) és 1,4 egyenértéknyi hexaklor-etanbdl az A altala-
nos modszer szerint. A tisztitast HPLC-vel végezziik,
és elualoszerként 1:4 térfogataranyu etil-acetat’/hexan
elegyet alkalmazunk. Ily médon 3,3 g kivant termék-
hez jutunk szintelen olaj forméjaban 56%-os kiterme-
léssel.

Ezt a vegyiiletet 2,0 egyenértéknyi TMSCl-lel rea-
galtatjuk az A éltaldnos modszer szerint. A terméket
HPLC-vel tisztitjuk, és az elualast 3:7 térfogataranyu
etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily moédon 2,2 g
cim szerinti vegyiiletet kapunk atlatszo6 olaj forméjaban
50%-os kitermeléssel.

89. példa

N-Etil-2-kl6r-6-(1,1-dimetil-etoxi)-benzamid

3,7 g (20 mmol) f. példa szerinti vegyiilet és 6,0 ml
(40 mmol) TMEDA 100 ml vizmentes THF-fel készi-
tett oldatahoz —78 °C-on ben cseppenként hozziadunk
34 ml (44 mmol) 1,3 moélos szek-butil-litiumot. Az
elegyhez 30 perc mulva hozzaadunk 15,5 g (60 mmol)
MgBr, - Et,O-t, és az oldatot szobahdmérsékletre mele-
gitjiik, utdna —78 °C-ra hitjiik és 1 6ra hosszat kever-
jiik, majd hozzaadunk 4,3 g (22 mmol) terc-butil-pe-
roxi-benzoatot. Az oldatot —30 °C-ra melegitjiik és szo-
k4sos médon feldolgozzuk, majd HPLC-vel tisztitjuk.
Az elualast 3:17 térfogataranyil etil-acetat/hexdn elegy-
gyel végezziik, és igy 1,7 g kivant vegyiiletet kapunk fe-
hér szind, szilard anyag forméjaban 33%-os kiterme-
1éssel.
Olvadaspont: 126—127 °C.

90. példa

2-[(1,1-Dimetil-etil)-tio]-N-etil-6-fluor-benzamid

2,7 g (0,03 mol) 2-metil-2-propantiol, 100 ml
THF, 0,79 g (0,033 mol) néatrium-hidrid és 3,17 g
(0,015 mol) g. példa szerinti vegyilet elegyét szobahd-
mérsékleten keverjitk éjszakan 4t, utana pedig vissza-
folyatas kozben melegitjiik. Az elegyet ezutan lehiil-
ni hagyjuk, és 50 ml telitett, vizes NaHCO;-oldatot
adunk hozza. Az ily modon kapott elegyet 50-50 ml
etil-acetattal haromszor extrahaljuk, a szerves faziso-
kat egyesitjilk, hdromszor mossuk vizzel, MgSO, fe-
lett szaritjuk és betoményitjiik. A koncentratumot
HPLC-vel tisztitjuk, és az elualast 1:4 térfogatardnyl
etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily modon oxa-
zolinvegyiiletet kapunk sirga szinii olaj forméajaban
83%-os kitermeléssel.

Ezt a terméket ezutan a kovetkezd, 1., 2., 3. és 4. 1é-
pésen 4t kezeljiik a kovetkez médon.
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1. lépés
Az oxazolilgy(r{i nyitasa

1,5 egyenértéknyi trifluor-metanszulfonsavanhidrid
CH,Cl,-dal készitett 2 molos oldatat cseppenként hoz-
ziadjuk 1 egyenértéknyi oxazolinvegyiilet CH,Cl,-dal
készitett 0,67 molos jeges vizzel hiitott oldatdhoz. A ke-
letkezb oldatot 0 °C-on keverjiik 1 percig, utana egyen-
16 térfogatt jeges vizbe ontjiik és erSteljesen keverjiik
15 percig. A szerves réteget 10%-os HCl-oldattal két-
szer mossuk, MgSO, felett széritjuk és betdményitjik,
majd HPLC-vel etil-acetat/hexan elegyben tisztitjuk
szilicium-dioxid felett.

2. lépés
A diazo-metéan metilezése

Vizmentes etil-éterrel frissen készitett diazo-metan-
oldatot feleslegben hozzdadunk az 1. 1épésbél kapott
termék éteres oldatahoz. A keletkez6 sirga szind olda-
tot szobahémérsékleten allni hagyjuk éjszakan at, még
miel6tt 5 ml ecetsavval megallitjuk a reakciot. A szer-
ves réteget elébb 10%-os HCl-oldattal, majd 2,5 nor-
mal NaOH-oldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és
betdményitjiik. Ily médon N-metilezett szulfonamidot
kapunk.

3. lépés
Az N-metilezett szulfonamid elszappanositdsa

3 egyenértéknyi kalium-hidroxidot és a 2. lépésben
kapott N-metilezett szulfonamidot DMSO-ban kever-
jitk 110 °C-on 3—4 6ra hosszat. A keletkez6 oldatot hiit-
jiik, egyenl térfogati vizzel higitjuk és éterrel hirom-
szor extrahaljuk. A vizes réteget ezutin megsavanyit-
juk 10%-o0s HCl-oldattal, és haromszor extrahaljuk éter-
rel. Az utébbi kivonatokat egyesitjik, MgSO, felett sza-
ritjuk és betéményitjik. Ily médon 2,6-diszubsztitualt
benzoesavat kapunk.

4. lepés
2,6-Diszubsztitualt N-etil-benzamid készitése

2,2 egyenértéknyi oxalil-kloridot és a 3. lépésbdl
szarmazo 1 egyenértéknyi 2,6-diszubsztitualt benzoesa-
vat toluolban katalitikus mennyiségi DMF-fel egyiitt
keveriink szobah6mérsékleten ben 1 6ra hosszat. Az ol-
dészert vakuumban eltavolitjuk, 50 ml toluolt adunk a
maradékhoz, és utana eltavolitjuk. A keletkez6 savklo-
ridot feloldjuk 50 ml CH,Cl,-ben, az oldatot 3,3 egyen-
értéknyi 70%-os etil-aminnal kezeljiik, és tovébbi
30 percig keverjiik szobah6mérsékleten. A szerves réte-
get ezutdn kétszer mossuk 10%-os HCl-oldattal és két-
szer vizzel, MgSO, felett széritjuk és betoményitjiik.
Ily modon fehér szind, szilard anyagot kapunk, amelyet
éter/hexan elegybdl torténd atkristalyositassal tiszti-
tunk. A keletkezd végterméket atkristalyositassal tisztit-
juk. A keletkezd végterméket atkristalyositjuk éter/he-
xéan elegybdl. A cim szerinti vegyiiletet fehér szind, szi-
l4rd anyag formdjiban kapjuk.
Olvadaspont: 107-109 °C.

93. példa

2-(2,2,-Dimetil-propil)-N-etil-6-fluor-benzamid

5,559 g (0,021 mol) p,p’-di(terc-butil)-bifenil
100 ml THF-fel készitett oldatat 0 °C-on keverjilk argon-
gazlégkorben. Ezutan 0,15 g (0,021 mol) litiumhuzalt
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kis darabokra vigva adunk az oldathoz, és az elegyet
24 6ra hosszat keverjiik 0 °C-on. Az elegyet —78 °C-ra
hiitjiik, és cseppenként hozzaadunk 2,0 g (0,01875 mol)
neopentil-kloridot. Az elegyet —78 °C-on keverjik
1 6ra hosszat, és egyszerre hozzdadunk 3,17 g
(0,015 mol) g. példa szerinti vegyiiletet. Az elegyet fo-
lyamatosan keverjiikk 4 ora hosszat, és hozzaadunk
50 ml telitett, vizes NaHCOs-oldatot. A kapott elegyet
50-50 ml etil-acetattal haromszor extrahaljuk, az egyesi-
tett kivonatokat kétszer mossuk vizzel, MgSO, felett sza-
ritjuk és betdményitjiik. A nyerskoncentratumot HPLC-
vel tisztitjuk, és az elualast 1:4 térfogataranyu etil-ace-
tat/hexan eleggyel végezziik. Az oxazolint 4tlétszo olaj-
ként kapjuk 27%-os kitermeléssel.

Ezt a terméket ezutdn 4tvissziik a 90. példa 1-4. Ié-
pésein. A keletkezd végterméket ezutin éter/hexan
elegybdl atkristalyositjuk. A cim szerinti vegyiiletet fe-
hér szimd, szilard anyagként kapjuk.

Olvadaspont: 125-126 °C.

94. példa

N-Etil-2-fluor-6-(2-metil-fenil)-benzamid

2,82 g (0,0165 mol) 2-brém-toluol 100 ml THF-fel
készitett oldatat magnesesen keverjik argongazlég-
korben —78 °C-on. Ezutan 13,85 ml (0,018 mol) 1,3 m6-
los ciklohexanos szek-butil-litium-oldatot adunk csep-
penként az oldathoz. Az elegyet 0,5 6ra hosszat kever-
jiik, és egyszerre hozzéadunk 2,17 g (0,015 mol) g. pél-
da szerinti vegyiiletet. Az elegyet folyamatosan kever-
jiik 4 6ra hosszat, és hozzdadunk 50 ml telitett, vizes
NaHCO;-oldatot. A keletkezett elegyet haromszor ext-
rahaljuk 50-50 ml etil-acetattal, az egyesitett kivonato-
kat kétszer mossuk vizzel, MgSO, felett szaritjuk és be-
toményitjilkk. A koncentratumot HPLC-vel tisztitjuk, és
az elualast 1:4 térfogataranyu etil-acetat/hexén elegy-
gyel végezziikk. Az azolint atlatszé olajként kapjuk
73%-os kitermeléssel.

Ezt a terméket ezutén atvissziik a 90. példa 1-4. 1é-
pésein. A keletkez8 végterméket éter/hexdn elegybdl
ezutan atkristalyositjuk. A cim szerinti vegyiiletet fehér
szin(, szilard anyagként kapjuk.

Olvadaspont: 75-77 °C.

95. példa

2-K16r-N-(1-metil-etil)-N-propil-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

23,13 g (250 mmol) propionil-klorid 100 ml éter-
rel készitett oldatat cseppenként hozzaadjuk 29,56 g
(500 mmol) izopropil-amin 200 ml éterrel készitett és
jeges vizzel hiitott oldatahoz. A keletkez6 elegyet szo-
bahGmérsékleten keverjiik 1 6ra hosszat, majd szirjik
az izopropil-amin-hidroklorid eltdvolitdsa érdekében.
Az N-izopropil-propionamid-oldatot (a szfirlet 37%-a,
~92 mmol) 90 ml THF-fel higitjuk és hitjiik jeges vi-
zes fiirdével, és kdzben cseppenként hozzdadunk
100 ml (200 mmol) 2 molos boran-dimetil-szulfid
THF-es oldatot. A keletkez0 oldatot szobah6mérsékle-
ten keverjiik 1 6ra hosszat, majd visszafolyatas koz-
ben melegitjiik 2 6ran at. Az oldatot jeges vizzel hiit-
jiik, a dimetil-szulfid-felesleget hatastalanitjuk 30 ml
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metanol cseppenkénti hozzdadésa Gtjan, majd az ele-
gyet szobahémérsékleten allni hagyjuk éjszakan at.
Ezt kovetéen HCl-gazt buborékoltatunk az oldatba, és
az N-propil-N-izopropil-amin-hidrokloridot 6ssze-
gyujtjik.

27,89 ml (200 mmol) trietil-amint adunk 2,47 g
(10 mmol) b. példa szerinti vegyiilet és az N-propil-N-
izopropil-amin-hidroklorid (~92 mmol) 100 ml toluol-
lal készitett elegyéhez. A reakcioelegyet éjszakan 4t ke-
verjiik komnyezeti hdmérsékleten, majd megosztjuk
etil-acetat és hig citromsav kozott. A szerves fazist teli-
tett konyhaséoldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és
betdményitjiik. Ily médon 2,50 g cim szerinti vegyiile-
tet kapunk viaszos borostyanszind, szilard anyag forma-
jaban 80%-os hozammal.

96. példa

2-K16r-N-etil-N-(1-metil-heptil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

7,11 ml (100 mmol) acetil-klorid-oldatot cseppen-
ként hozzaadunk 8,30 g (64 mmol) 1-metil-heptil-
amin és 20,91 ml (150 mmol) 100 ml THF-fel készi-
tett oldatdhoz. A keletkezd elegyet szobahémérsékle-
ten keverjilk 1 éra hosszat, utdna etil-acetattal higit-
juk, majd kétszer mossuk 10%-os HCl-oldattal és két-
szer telitett, vizes NaHCO;-oldattal, utina pedig két-
szer telitett konyhasooldattal. A szerves oldatot MgSO,
felett szaritjuk és betoményitjiik. Ily modon 8,13 g N-
(1-metil-hept-1-il)-acetamidot kapunk 73%-os kiter-
meléssel.

31,5 ml (63 mmol) boran-dimetil-szulfid 2 mélos
THF-fel készitett oldatit cseppenként hozzaadjuk
5,13 g (30 mmol) N-(1-metil-hept-1-il)-acetamid
60 ml THF-fel készitett oldatahoz. A keletkezé olda-
tot szobahémérsékleten keverjiik 1 ora hosszat, utdna
pedig visszafolyatas kozben melegitjiik éjszakan at. Je-
ges vizes hiitésnél a boran-dimetil-szulfid-felesleget
hatastalanitjuk 10 ml metanol cseppenkénti hozzaada-
saval, és az elegyet allni hagyjuk éjszakan &t szobahg-
mérsékleten. Az amin-hidrokloridot nem lehet kicsap-
ni HCl-g4z bevezetésével, igy az amin-hidrokloridot
hig sosavval extrahdljuk. A savas-vizes oldatot éterrel
extrahaljuk, utina megligositjuk és etil-acetattal
extrahaljuk. Az etil-acetatos oldatot MgSO, felett sza-
ritjuk és betoményitjiik. Ily moédon 3,70 g nem tiszta
N-etil-N-(1-metil-hept-1-il)-amint kapunk borostyan-
szind olajkeént.

2,02 g (20 mmol) trietil-amint adunk 2,47 g
(10 mmol) b. példa szerinti vegyiilet és 3,15 g (20 mmol)
N-etil-N-(1-metil-hept-1-il)-amin 25 ml toluollal készi-
tett elegyéhez. A reakcioelegyet 2,5 6ra hosszat keverjikk
komyezeti hémérsékleten, majd megosztjuk etil-acetat
és hig citromsav kozott. A szerves fazist kétszer mossuk
telitett, vizes NaHCO;-oldattal, utana telitett konyhasool-
dattal, majd MgSO, felett szaritjuk és betoményitjilk, a
koncentratumot pedig golyoshiitd segitségével vakuum-
ban desztillaljuk. A 157 °C-on desztilldlodott frakciot
osszegytjtjiik, és igy 1,16 g cim szerinti vegyiiletet ka-
punk borostyanszinii olaj forméjaban 38%-os kiterme-
léssel.
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97. példa

2-(Difluor-metil)-N,N-dietil-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid

9,96 g (40 mmol) 2. példa szerinti vegyiiletet és
3,65 g (50 mmol) DMF-oldatot 20 ml THF-ben rea-
galtatunk az A altaldnos modszer szerint. A keletkezd
reakcidelegyet megosztjuk etil-acetat és hig citromsav
kozott. A szerves fazist telitett, vizes NaHCO;-oldattal,
utdna telitett konyhaséoldattal mossuk, MgS0, felett
szaritjuk és betdményitjiik. Ily médon 8,35 g N,N-di-
etil-2-trimetil-szilil-6-formil-benzamidot kapunk fehér
szinfi, szilard anyag formajaban 75%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 63,5-65,5 °C.

0,63 ml (4,8 mmol) DAST-ot adunk 0,665 g
(2,4 mmol) N,N-dietil-2-trimetil-szilil-6-formil-benz-
amid 20 ml CH,Cl,-dal készitett jeges vizzel hiitétt ol-
datéhoz. Az oldatot ezutin szobahGmérsékletre melegit-
jiik és 17 ¢ra hosszat keverjiik, utdna pedig tovabbi
1,0 ml (7,6 mmol) DAST-ot adunk az elegyhez. Ezt az
elegyet tovabbi egy napig keverjiik, és utdna jeges viz-
zel megallitjuk a reakciét. A CH,Cl,-old6szeres oldatot
MgSO, felett széritjuk és betoményitjilk. Ily méodon
0,69 g cim szerinti vegyiiletet kapunk borostyanszind
olaj forméajaban 96%-os kitermeléssel.

98. példa

N,N-Dietil-2-(fluor-metil)-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid

1,0 g (26,4 mmol) natrium-bor-hidridet adunk
5,54 g (20 mmol) 97. példa szerinti N,N-dietil-2-
(trimetil-szilil)-6-formil-benzamid 100 ml abszolut eta-
nollal készitett oldatahoz. Az elegyet 3 dra utan éterrel
higitjuk, konyhasooldattal hiaromszor extrahéljuk és
1:1 térfogataranyu etil-acetdt/hexédn elegybdl atkrista-
lyositjuk. Ily médon 4,12 g N,N-dietil-2-trimetil-szilil-
6-hidroxi-metil-benzamidot kapunk fehér szind, szilard
anyag formajaban 74%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 81-82,5 °C.

0,66 ml (5,0 mmol) DAST-ot adunk 1,395 g
(5,0 mmol) e. példa szerinti vegyiilet 40 ml CH,Cl,-dal
készitett jeges vizzel hiitott oldatdhoz. Az oldatot szoba-
h6émérsékletre melegitjiik és 4 ora hosszat keverjik,
majd jeges vizzel megallitjuk a reakciot és CH,Cl,-dal
extrahaljuk. A CH,Cl,-oldatos kivonatokat egyesitjiik,
MgSO, felett széritjuk és betoményitjiik. Ily modon
1,38 g cim szerinti vegyiiletet kapunk borostyanszind
olajként 98%-os kitermeléssel.

99. példa

2-K16r-6-(trimetil-szilil)-benzoesav-2,2-dimetil-
hidrazid

1,48 g (0,006 mol) b. példa szerinti vegyiilet 50 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatat, 0,42 g (0,007 mol) 1,1-
(dimetil)-hidrazint és 0,55 g (0,007 mol) piridint egyiitt
keveriink szobahdmérsékleten éjszakan at. A reakcioele-
gyet 10%-os HCl-oldattal és haromszor vizzel mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betdményitjiik. A cim szerinti
vegyiiletet atkristalyositas utan fehér szind, szilard
anyag alakjaban kapjuk 43%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 134-135 °C.

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

19

101-108. példik

A kovetkezd példak soran a b. példa szerinti vegyti-
letet és a megfeleld amint reagaltatjuk egymassal
visszafolyatas kozben toluolban vagy éjszakén at kor-
nyezeti hémérsékleten dioxdnban valamely saveltavoli-
t6 anyag jelenlétében, igy trietil-amin felhasznalasa
kozben. Az olvadaspontokat °C-ban adjuk meg az alab-
bi tablazatban.

Példaszam Vegyiilet neve Olvadéspont

2-kl6r-N-{[4-(1,1-dimetil-
etil)-fenil]-metil} -N-metil-6- -
(trimetil-szilil)-benzamid
2-kl6r-N-{[4-(trifluor-
metil)-fenil]-metil}-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-kl6r-N-metil-N-{[4-
(trifluor-metil)-fenil]-metil } -
6-(trimetil-szilil)-benzamid
2-klor-N-(6,6-dimetil-2-
hepten-4-inil)-N-etil-6- -
(trimetil-szilil)-benzamid
2-klér-N-metil-N-(3-fenil-2-
propenil)-6-(trimetil-szilil)- -
benzamid
2-kl6r-N-2-propenil-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-klor-N-(1,1-dimetil-2-
propinil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-kl6r-N-(2-propinil)-6-
(trimetil-szilil)-benzamid

101.

102. 159-160

103. 85-86

104.

10S.

106. 97-99

107. 155-157

108. 112-114

109. példa

[2-K16r-6-(trimetil-szilil)-fenil]-karbamidsav-etil-
észter

10 mmol h. példa szerinti vegyiilet és 75 ml etanol
elegyét visszafolyatas kozben melegitjiik 1 6ra hosszat.
Az elegyet ezutdn betdményitjiik, és a maradékot felold-
juk etil-acetatban. Az oldatot vizzel kétszer mossuk, €s
az oldoészert eltivolitjuk, igy nyersterméket kapunk,
amelyet hexanbol atkristalyositunk. A GC/MS azt mu-
tatja, bizonyos mennyiségii izocianat maradt, ezért a szi-
lard anyagot etanolban oldjuk és ismét visszafolyatds
kozben melegitjiik koriilbeliil 0,1 g diazo-biciklooktan-
nal egyiitt. A FID/GC azt mutatja, hogy a reakcid teljes-
sé valt, az etanolt eltavolitjuk, és a cim szerinti vegyiile-
tet kapjuk.
Olvadaspont: 109-110 °C.

110. példa

N-[2-Klor-6-(trimetil-szilil)-fenil]-N’-etil-kar-
bamid

4 mmol h. példa szerinti vegyiilet 50 ml toluollal keé-
szitett oldatahoz hozzdadunk 4 ml 70%-os etil-amint.
Az oldatot 0,5 6ra hosszat keverjiik és utina éjszakan
at 4llni hagyjuk, majd etil-acetatot adunk hozza, és az
elegyet vizzel mossuk. A szerves réteget félszilard 4lla-
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potig betdményitjiik és hexannal triturdljuk. A keletke-
zett kristalyos anyagot szidréssel osszegyfijtjik, €s igy
0,9 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 83%-os kiterme-
1éssel.

Olvadaspont: 161-163 °C.

111. példa

[2-K161-6-(trimetil-szilil)-fenil])-karbamidsav-1,1-di-
metil-etil-észter

0,16 mol o-klér-fenil-izocianatot feloldunk 250 ml
toluolban, és 12,9 g (0,174 mol) terc-butanolt adunk az
oldathoz. Az elegyet éjszakan 4t visszafolyatas kozben
melegitjiik, és utana lehitjiik és szlirjiik. Az oldoszert
eltavolitjuk a szirletbdl, és igy (2-klor-fenil)-karbamid-
sav-1,1-dimetil-etil-észtert kapunk.

Ezt a vegyiiletet reagaltatjuk terc-butil-littummal
THF-ben —71 °C-on az elz8ekben ismertetett mod-
szer szerint, és utina TMSCl-lel reagaltatjuk. Ily mo-
don a cim szerinti vegyiiletet kapjuk, amelyet elkiiloni-
tiink 1,3 g kristalyos anyagként.

Olvadaspont: 90-91 °C.

112-114. példdk

112. példa
(Z)-2-K16r-N-1-propenil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

113. példa
(E)-2-Kl1ér-N-1-propenil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

114. példa

A 112. és 113, példa 50: 50 tomegaranyn elegye

17 mmol 106. példa szerinti vegyiiletet és Wilkin-
son-féle katalizatort, azaz 80 mg trisz(trifenil-foszfin)-
rodium(1)-kloridot feloldunk 100 mi toluolban, és az
elegyet visszafolyatas kozben melegitjiik négy napon
4t. Az elegyet ezutdn atszirjilk szilikagélen, amelyet
etil-acetattal mosunk és reagaltatunk a sziirlettel. Az ol-
doszert eltavolitjuk, és az elegyet ismét oldjuk. Az
RC-vizsgilat 1:9 térfogataranyu etil-acetat/hexan
elegy hasznilata esetén azt mutatja, hogy két frakciot
kaptunk, amelyek kiilonbozd tlc-foltokkal rendelkez-
nek. Az elsg frakciot betoményitjiik, a kapott szilard
anyagot hexanbol atkristalyositjuk, és igy 1,9 g 114.
példa szerinti vegyiilethez jutunk, amelynek az olvadas-
pontja 140,0-141,0 °C. Ezt a szilérd anyagot (0,25 g)
RC-vel tisztitjuk hexan oldoszer alkalmazasaval, és igy
a 112. példa szerinti vegyiiletet kapjuk, amelynek az ol-
vadaspontja 140,0-141,0 °C, mig a 113. példa szerin-
ti vegyiilet a tiszta izomer, amely 101,0-102,0 °C-on
olvad.

115. példa

2-K14r-N-etil-6-(trimetil-sztannil}-benzamid

258 ml (33,5 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium
ciklohex4nos oldatat cseppenként hozzaadjuk 2,80 g
(15,3 mmol) f. példa szerinti vegyulet és 3,55 g
(30,6 mmol) TMEDA 100 ml THF-fel készitett és
—78 °C-ra hiitstt oldatdhoz. Az elegyet ~78 °C-on ke-
verjiik 15 percig, és utdna 5,0 g (15,3 mmol) hexametin-
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diént adunk hozza. A reakcidelegyet —60 °C-ra melegit-
jilk és utdna megosztjuk éter és viz kozott. Az étert
MgSO, felett szaritjuk, betoményitjiikk és szilikagélen
kromatografiasan tisztitjuk, az elualast pedig etil-
acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily modon 4,10 g cim
szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szilard anyag for-
majaban 77%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 78—80 °C.

116. példa

2-K16r-N-¢til-6-(9-fenantrenil}-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet Ggy allitjuk el6, hogy
0,94 g (3,65 mmol) 9-brom-fenantrént a D altaldnos
modszer szerint kezeliink. Ily médon 0,55 g fehér szi-
ni, szilard anyagot kapunk 56%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 189-191 °C.

117. példa

N-Etil-2-fluor-6-(trimetil-szilil)-benzamid

2 g (12,6 mmol) 2-fluor-benzoil-kloridot és 1,78 g
(27,7 mmol) 70%-os vizes etil-amint reagaltatunk
CH,Cl,-ban az E1. modszer szerint, és az elegyet go-
lyéshiit alkalmazasa mellett desztillaljuk. Ily médon
1,85 g N-etil-2-fluor-benzamidot kapunk szintelen olaj
forméjaban 87%-os kitermeléssel.

20,3 ml (26,4 mmol) 1,3 moélos szek-butil-litium
ciklohexanos oldatot hozzaadunk 2,00 g (11,98 mmol)
N-etil-2-fluor-benzamid 75 ml THF-fel és 75 ml éterrel
készitett éter/cseppfolyds nitrogén eleggyel hiitott ol-
datahoz, és kdzben a bels6 reakcio-hGmérsékletet
<-95 °C-on tartjuk. A keletkezd elegyet ezen a hGmér-
sékleten keverjiik 30 percig, utana 1,43 g (13,2 mmol)
TMSCI-t adunk az elegyhez, és az egészet —60 °C-ra
melegitjiik. A reakcioelegyet 2 6ra malva 200 ml vizbe
ontjiik. A szerves réteget MgSO, felett széritjuk, beto-
ményitjiik és szilikagélen kromatografidsan tisztitjuk,
az eludlast pedig 3:7 térfogatardnyu etil-acetathexan
eleggyel végezziik. lly modon 0,45 g cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk fehér szin, szilard anyag forméajdban
16%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 86—-87 °C.

118. példa

N-[3-Fluor-2,6-bisz(trimetil-szilil)-benzoil]-pirro-
lidin

3-Fluor-benzoil-kloridot reagdltatunk pirrolidinnel
az E1. vagy E2. iltalinos moédszer szerint, és igy N-(3-
fluor-benzoil)-pirrolidint llitunk el6.

23,91 ml (31,1 mmol) 1,3 molos ciklohexanos olda-
tot hozzdadunk 3,97 g (34,2 mmol) TMEDA 40 mi
THF-fel készitett és éter/cseppfolyds nitrogénnel
—90 °C-ra hiitétt oldatdhoz. Ezt kovetden 5,0 g
(25,9 mmol) N-(3-fluor-benzoil)-pirrolidint minimalis
mennyiségli THF-ben oldva adunk az oldathoz. A kelet-
kezd reakcidelegyet —90 °C-on keverjiik 15 percig és
utdna egy adagban hozzdadunk 6,57 g (62,2 mmol)
TMSCI-t. A reakcidelegyet szobahémérsékletre melegit-
jiik, hig, vizes citromsavoldattal megallitjuk a reakciot,
és a reakciodelegyet hdromszor extrahaljuk éterrel. Az
egyesitett éteres kivonatokat MgSO, felett széritjuk, be-
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toményitjilk és HPLC-vel tisztitjuk, az elualast pedig
3:7 térfogataranyG EtOAc/hexan eleggyel végezzik.
Ily médon 0,45 g cim szerinti vegyiiletet kapunk olaj
formajaban 45%-os kitermeléssel, amely allas kozben
megszilardul fehér szind, szilard anyagga.
Olvadaspont: 97—-100 °C.

119. példa

2-K161-N,N-dietil-6-(trimetil-germil)-benzamid

21,8 ml (28,3 mmol) 1,3 mélos szek-butil-litium
ciklohexdnos oldatat cseppenként hozzdadjuk 4,6 g
(21,7 mmol) e. példa szerinti vegytilet 60 ml THF-fel
készitett és szarazjég/aceton eleggyel hiitott oldatdhoz,
és kozben a belsd hdmérsékletet <—65 °C-on tartjuk.
A kapott elegyet —78 °C-on keverjiik 45 percig, utana
cseppenként hozzaadjuk 5,0 g (32,6 mmol) trimetil-
klér-germéanium 30 ml THF-fel készitett oldatat, és a
belsd hémérsékletet ismét <—65 °C-on tartjuk. Ezutdn
a reakciéelegyet 0 °C-ra melegitjiik, éterrel higitjuk és
elébb 10%-o0s HCl-oldattal kétszer, utédna pedig telitett,
vies NaHCO;-oldattal egyszer extrahaljuk. Az éteres ki-
vonatot MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik, majd
6% EtOAc-t tartalmazé hexan alkalmazisa mellett
HPLC-vel tisztitjuk. Ily médon 3,2 g cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk fehér szini, szilard anyag forméjaban
45%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 47—-48 °C.

120. példa

0,95 g (0,0035 mol) c. példa szerinti vegyiiletet,
15 ml tionil-kloridot és 1 csepp DMF-et egyesitiink, és
az elegyet szobahGmérsékleten keverjiikk éjszakan at.
Ezutén 50 ml toluolt adunk az elegyhez, és utdna széaraz-
ra paroljuk. A folyamatot hiaromszor megismételjik,
és a maradékot 50 ml CH,Cl,-ban oldjuk. Ezt ké-
vetéen 0,37 g (0,0035 mol) 2-metil-anilint és 0,39 g
(0,0035 mol) trietil-amint adunk az oldathoz, és az ele-
gyet szobah6mérsékleten keverjiik éjszakéan at. Az ele-
gyet ezutéan 10%-os HCl-oldattal és kétszer vizzel mos-
suk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjikk. A cim
szerinti vegyiiletet e termék hexanbél torténd atkrista-
lyositasa utdn vorosbarna szind, szildrd anyagként kap-
juk 71%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 113-115 °C.

121. példa

N-(2-Metil-fenil)-2-(trimetil-szilil)-benzamid

0,75 g (0,0021 mol) 120. példa szerinti vegyiiletet €s
50 ml THF-et —78 °C-ra hitiink nitrogéngézlégkérben
magneses keverés kozben. Ezutan 2 ml (0,0026 mol)
1,3 molos szek-butil-litium ciklohex4nos oldatét adjuk
cseppenként az elegyhez, majd 30 perces keverés utin
25 ml 25%-os citromsavoldatot adunk hozzi. Az ele-
gyet ezt kdvetden haromszor extrahéljuk etil-acetattal, a
kivonatokat egyesitjiik, elébb telitett konyhaséoldattal,
majd kétszer vizzel mossuk, MgSO, felett szaritjuk és
betoményitjiik. A cim szerinti vegyiiletet atkristalyosit-
juk etil-acetit/hexan elegybdl, és igy fehér szind, szilard
anyaghoz jutunk 54%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 117-119 °C.
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122. példa

2-K16r-N-etil-6-(2-naftalenil)-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet ugy allitjuk el8, hogy
0,76 g (3,65 mmol) 2-brém-naftalint kezeliink a D alta-
lanos moédszer szerint. Ily médon a cim szerinti vegy-
letet 0,68 g mennyiségben kapjuk fehér szind, szilard
anyag formajaban 60%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 182-184 °C.

123. példa

N-Etil-2-fluor-6-(1-metil-ciklopentil)-benzamid

0,44 g (3,0 mmol) littumhomokhoz 100 ml THF-
ben 0 °C-on argongazlégkorben hozzdadunk 13,27 g
(51,0 mmol) 4,4’-di(terc-butil)-bifenilt, és a keletkez6
elegyet 0 °C-on keverjiikk éjszakan 4t. Az elegyet
ezutan —78 °C-ra hitjiik és 3,0 g (25,3 mmol) 1-klor-
1-metil-ciklopentant adunk hozz4 25 ml THF-ben old-
va. Ezt koveten 1-klor-1-metil-ciklopentdn kelet-
kezik atlatszo olajként, amelynek a forraspontja
87—-88 °C (7,15 kPa) 1-metil-ciklopentanolnak HCIl-
gazzal torténd klorozésa atjan. Az elegyet 15 percig
keverjiik, és 5,34 g (25,3 mmol) g. példa szerinti ve-
gyiiletet adunk hozza. A keletkez6 oldatot —78 °C-on
keverjiik 1 6ra hosszat, miel6tt 250 ml vizbe onte-
nénk. A vizes réteget éterrel haromszor extrahaljuk,
az egyesitett éteres kivonatokat MgSO, felett sza-
ritjuk és betdoményitjikk. Ily médon 2-[2-fluor-6-(1-
metil-ciklopentil)-fenil]-4,5-dihidro-4,4-dimetil-oxa-
zolt kapunk 4tlatszé olajként 40%-os kitermeléssel.
Az oxazolint atvezetjiikk a 90. példa 1-4. 1épésein, és
a keletkez6 végterméket éter/hexdn elegybdl atkrista-
lyositjuk. Ily médon fehér szindi, szilard anyagot ka-
punk.
Olvadaspont: 116—117 °C.

124. példa

N-Etil-3-(trimetil-szilil)-4-piridinkarboxamid

20 g (0,16 mol) 4-piridinkarbonsav 60 ml tionil-
kloriddal készitett oldatat szobah6mérsékleten kever-
jiik 24 6ra hosszat. Ezutan a tionil-kloridot vakuumban
eltavolitjuk, és a szilard maradékot adagonként hozza-
adjuk 60 g 70%-os vizes etil-amin és 200 ml CH,Cl,
elegyéhez —5 °C-on, majd az egészet szobah6mérsékle-
ten keverjitk 18 6ra hosszat. Ezt kovetéen vizet adunk
az elegyhez, és a szerves oldatot elkiilonitjiik, vizzel és
telitett konyhasooldattal mossuk, széritjuk, majd beto-
ményitjiik. Ily modon 9,5 g nyers N-etil-4-piridinkar-
boxamidot kapunk.

Az N-etil-4-piridinkarboxamid THF-fel készitett ol-
datat fémtartalmti vegyiilettel, igy litium-diizopropil-
amiddal kezeljiik, amelyet diizopropil-aminbdl és
2,5 molos n-butil-litium hexanos oldatabél allitunk el6
a 250. példaban ismertetendé médon, azutan TMSCI-t
adunk az elegyhez, ahogy a 248. példiban leirjuk.
A cim szerinti vegyiiletet gyorskromatografias uton tisz-
titjuk, el6szér 20%-os és utana 70%-os etil-acetat/he-
xén eleggyel mint elualészerrel. Ily modon fehér szind,
szilard anyagot kapunk.

Olvadaspont: 93-95 °C.
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125, példa

2-K16r-N-etil-N-(2-furil-metil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

7,7 ml (7,7 mmol) 1,0 mélos, THF-fel készitett,
natrium-bisz(trimetil-szilil)-amid-oldatot cseppenként
hozzaadunk 2,15 g (7,0 mmol) 32. példa szerinti vegyu-
let 30 mi THF-fel késziilt oldatidhoz. Az elegyet 1 6ra
hosszat keverjiik, és utana hozzdadjuk 1,31 g (8,4 mmol)
etil-jodid 15 ml THF-fel készitett oldatat. A keletkezé
reakcidelegyet szobahdmérsékleten keverjitk éjszakén
at, majd megosztjuk etil-acetat és hig, vizes citromsav-
oldat k6zott. A szerves oldatot kétszer mossuk telitett,
vizes NaHCO;-oldattal és ugyancsak kétszer mossuk te-
litett konyhaséoldattal, MgSO, felett szaritjuk és betd-
ményitjiik. Ily modon 1,8 g cim szerinti vegyiiletet ka-
punk borostyanszini olaj formajaban.
Kitermelés: 77%.

126. példa

2-K16r-N,N-bisz(1-metil-etil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

2,47 g (10 mmol) b. példa szerinti vegyiiletet, 2,23 g
(22 mmol) diizopropil-amint és 25 ml toluolt egyesi-
tink az E2. modszer szerint. A nyersterméket eta-
nol/viz elegyb6l atkristalyositjuk, és igy 1,75 g cim sze-
rinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szilird anyag for-
majaban 58%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 96-97,5 °C.

127. példa

N-Etil-N-(metoxi-metil)-2-metil-6-(trimteil-szilil)-
benzamid

1,33 g (5,0 mmol) 50. példa szerinti vegyiiletet és
2,8 g (20 mmol) metil-jodidot a B éltalénos modszer
szerint egyesitiink. A keletkez6 reakcidelegyet megoszt-
juk etil-acetat és telitett, vizes NaHCO; kozott. A szer-
ves fazist telitett konyhasooldattal mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk és betdményitjilk, és mennyiségi kiterme-
léssel a cim szerinti vegyiiletet kapjuk olaj formajaban.

128. példa

2-Kl6r-N-(2-etoxi-etil)-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid

4,94 g (20 mmol) b. példa szerinti vegyiiletet, 3,92 g
(44 mmol) 2-etoxi-etil-amint és 35 ml toluolt egyesi-
tiink az E1. altalanos modszer szerint. A nyersterméket
vizes etanolbdl atkristalyositjuk, és igy 3,97 g N-(2-
etoxi-etil)-2-kl6r-6-(trimetil-szilil)-benzamidot kapunk
fehér szinG, szilard anyagként 66%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 71-73 °C.

7,7 ml (7,7 mmol) 1 moélos THF-es natrium-bisz-
(trimetil-szilil)-amid-oldatot 5 perc leforgasa alatt csep-
penként hozzdadunk 2,1 g (7 mmol) N-(2-etoxi-etil)-2-
kl6r-6-(trimetil-szilil)-benzamid 30 ml THF-fel készitett
oldatahoz. A keletkezd elegyet egy ora hosszat keverjiik
szobahémérsékleten, majd 1,31 g (8,4 mmol) etil-jodid
15 ml THF-fel készitett oldatit adjuk hozzd gyenge
exoterm reakci6é kozben. A kapott reakcidelegyet éjsza-
kén 4t keverjiik, és utdna megosztjuk etil-acetat és hig, vi-
zes citromsavoldat kozott. Az etil-acetatos fazist telitett,
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vizes NaHCO;-oldattal, utana pedig telitett konyhaséol-
dattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik.
Ily médon 1,9 g cim szerinti vegyiiletet kapunk boros-
tyanszind olajként 83%-os kitermeléssel.

129-134. és 144—163. példak

A kovetkez6 példdknal Ggy jarunk el, hogy a b. pél-
da szerinti vegyiiletet a megfelel aminnal reagiltatjuk
az El. altalanos modszer szerint. Az olvadaspontokat
°C-ban adjuk meg.

Példaszam Vegyiilet neve Otlvadaspont

2-klé6r-N-ciklohexil-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
N-[2-kl6r-6-(trimetil-
szilil)-benzoil}-2,6-dimetil- -
morfolin
N-[2-klor-6-(trimetil-
szilil)-benzoil]-2,6-dimetil-
piperidin
N-[2-kl6r-6-(trimetil-
szilil)-benzoil]-morfolin
N-[2-kl6r-6-(trimetil-
szilil)-benzoil]-4-metil-
piperazin
N-[2-kl6r-6-(trimetil-
szilil)-benzoil]-piperidin

129. 198,5-200,5

130.

131. 187,5-190

132. 110-111,5

133. 76-11,5

134. 111-113

135-142. példdak

A kovetkezd példaknal Ogy jarunk el, hogy a b. pél-
da szerinti vegyiiletet a megfelelé aminnal reagéltatjuk
kis molaris feleslegii trietil-amin jelenlétében az el6-
zGekben leirt amindlasi modszerek felhasznélasaval.
Az olvadaspontokat °C-ban adjuk meg.

Példaszam Vegyiilet neve Olvadaspont

2-k16r-N-(2-piridinil-
metil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-kl6r-N-[(4-metoxi-fenil)-
metil]-6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-k16r-N-[(4-nitro-fenil)-
metil}-6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-k16r-N-(2-tienil-metil)-6-
(trimetil-szilil)-benzamid
2-k16r-N-[(3-metoxi-fenil)-
metil])-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

135. 84-88

136. 100-103

137. 131-135

138. 120-122

139. 85-87

2-klor-N-[(3,4,5-trimetoxi-
fenil)-metil}-6-(trimetil-
szilil)-benzamid

140. 128-130

2-kl6r-N-[(3-nitro-fenil)-
metil]-6-(trimetil-szilil)-
benzamid
2-kl6r-N-(ciano-metil)-6-

141. 121-122

142. 145-147

(trimetil-szilil)-benzamid




143. példa
N-Etil-N-(hidroxi-metil)-2-metil-6-(trimetil-szilil)-

benzamid

HU 219131 B 2

0,80 g (2,9 mmol) 127. példa szerinti vegyiiletet
20 ml acetonitril és 20 ml 2 normal HCl-oldat elegyé-
ben visszafolyatds kozben melegitink. A reakcio
2 oran beliil teljessé valik a GLC szerint. A reakcidele-
gyet lehiitjikk és megosztjuk éter és viz kdzott. Az éte-
res fazist betdményitjiik és RC Utjan tisztitjuk, az elua-
last pedig 1:4 térfogataranyl etil-acetat/hexan eleggyel 10
végezziik, majd hexanbdl atkristalyositjuk. Ily médon
160 mg cim szerinti vegyiiletet kapunk szildrd anyag-
ként 21%-os kitermeléssel.

144-163. példdk

Példaszim

Vegyiilet neve

Olvadaspont (°C)

144.

N-(1,3-benzodioxol-5-il-
metil)-2-klor-6-(trimetil-
szilil)-benzamid

138-140

145.

2-k16r-N-(4-piridinil-
metil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

122-125

146.

2-k16r-N-(2-metoxi-etil)-
6-(trimetil-szilil)-
benzamid

75-77

147.

2-k16r-N-(2-metil-2-
propenil)-6-(trimetil-
szilil)-benzamid

118-121

148.

1-[2-klor-6-(trimetil-
szilil)-benzoil}-1,2,3,6-
(tetrahidro)-piridin

109-111

149.

1-[2-kl6r-6-(trimetil-
szilil)-benzoil}-2,5-dihid-
ro-2,5-dimetil-1H-pirrol

75-77

150.

2-klér-N-(ciklopropil-
metil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

99-101

151

2-kl6r-N-(1-metil-
propil)-6-(trimetil-szili)-
benzamid

148-149

152.

2-k16r-N-(1-metil-
propil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid (s)-

149-150

153.

N-(2-brém-etil)-2-klor-6-
(trimetil-szilil)-benzamid

101-103

154.

2-klér-N-(2-hidroxi-1-
metil-etil)-6-(trimetil-
szilil)-benzamid

108-111

155.

2-kl16r-N-(2-fluor-etil)-6-
(trimetil-szilil)-benzamid

103-105

156.

2-kl6r-N-[2-(1-metil-
etil)-fenil]-6-(trimetil-
szilil)-benzamid

92-94

157.

2-k16r-N-(2-etoxi-fenil)-
6-(trimetil-szilil)-
benzamid

73-76

5

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

23

Példaszam Vegyiilet neve Olvadaspont (°C)

2-kl6r-N-(2-ciklopentil-

158. fenil)-6-(trimetil-szilil)- 110-113
benzamid
2-kl6r-N-(2-metoxi-

159. fenil)-6-(trimetil-szilil)- 75-76
benzamid
2-k16r-N-(2-nitro-fenil)-

160. 6-(trimetil-szilil)- 88-90
benzamid
2-k16r-N-(1-fenil-etil)-6-

161 | (rimetil-szilil)}-benzamid | 120 132
2-ki6r-N-(2-metil-

162. propil)-6-(trimetil-szilil)- 132-133
benzamid
2-kl6r-N-ciklobutil-6-

163. (trimetil-szilil)-benzamid 145-146

164. példa

2-K16r-N-metil-N-(1-metil-etil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

1,5 g (12 mmol) tionil-kloridot feloldunk 50 ml
CH,Cl,-ban, és a 154. példa szerinti vegyiiletet 50 ml
CH,Cl,-ban oldva, lass iitemben cseppenként hozzdad-
juk. Ezutan egy csepp DMF-et adunk az elegyhez, és az
egészet éjszakan at keverjiik. Ezt kovetfen vizet adunk
az elegyhez, és azt etil-acetattal extrahaljuk, igy szilard
anyaghoz jutunk, amelyet 5% etil-acetat/hexén elegy-
b6l atkristalyositunk. Iy modon 2,2 g (7,3 mmol) 2-
kl6r-N-(2-klo6r-1-metil-etil)-6~(trimetil-szilil)-benzami-
dot kapunk 73%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 150-151 °C.

1,5 g (5,00 mmol) ily modon eléallitott vegyiiletet
feloldunk 50 ml THF-ben, és 5,5 ml 1 mélos THF-fel
készitett kalium-terc-butoxid-oldatot (5,5 mmol) adunk
hozzi. A reakcidelegyet 4 6ra hosszat keverjiik, utdna
vizet adunk hozz4, és etil-acetattal extrahaljuk. Az old6-
szert ezutan eltavolitjuk, igy olajos termékhez jutunk,
amely 2-[2-k16r-6-(trimetil-szilil)-fenil]-4,5-dihidro-
metil-oxazol.

2,67 g (10 mmol) ily modon eldallitott vegyiiletet
és 1,5 g (10 mmol) trimetil-ox6nium-fluor-borétot fel-
oldunk CH,Cl,-ban, és az oldatot 18 napig keverjiik.
Ezutan étert adunk az elegyhez, és a csapadékot ossze-
gyljtjiik. A termék a 2-[2-klor-6-(trimetil-szilil)-fenil]-
4,5-dihidro-3,4-dimetil-oxazolium-tetrafluor-borat,
amelyet atkristalyositunk oly moédon, hogy CH,Cl,-
ban oldjuk, és étert adunk hozza a zavarosodasi pont el-
éréséig.

Olvadaspont: 155-157 °C.

1,9 g (5,1 mmol) igy kapott vegyiiletet és 0,32 g
natrium-ciano-bér-hidridet metanolba adagolunk, és az
elegyet éjszakén at keverjik. Az elegyet sziirjiik, és vi-
zet adunk az anyaliighoz, majd etil-acetattal extrahal-
juk, az oldoszert utana eltivolitjuk, és igy olajat ka-
punk. Az olajat feloldjuk 50% etil-acetdt/hexan elegy-
ben, és szilikagélen atsziirjiik az oldatot, majd az oldé-
szert eltavolitjuk, és a kapott olajat RC utjan tisztit-
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juk, az elualast pedig 20% etil-acetdt/hexan eleggyel vé-
gezzik.

165. példa

2-K16r-N-[(2-propenil-amino)-karbonil]-6-(trime-
til-szilil)-benzamid

3,0 g (20 mmol eziist-cianatot, amelyet éjszakan ét
szaritottunk 140 °C-on, hozzidadunk szaraz toluolhoz,
majd 2,46 g (10 mmol) 2-kl6r-6-(trimetil-szilil)-ben-
zoil-kloridot (b. példa szerinti vegyiilet) adunk hozza.
Az elegyet 4 6ra hosszat visszafolyatas kozben melegit-
jiik, hozzéadunk 0,6 g (10 mmol) allil-amint, és az ele-
gyet éjszakan at visszafolyatas kozben melegitjik. Ez-
utén az elegyet szilikagélen atszirjiik az eziistsok kinye-
rése érdekében, és az oldoszert eltavolitjuk. A kapott
olajat hexannal trituraljuk, és igy 0,7 g cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk szildrd anyag formajbaan.
Olvadaspont: 68—71 °C.

166. példa

2-K16r-N,N-dietil-6-[(trimetil-szilil)-metil]-benz-
amid

1,0 egyenértéknyi e. példa szerinti vegyiiletet és
3,0 egyenértéknyi metil-jodidot egyesitiink az A mod-
szer szerint. A nyersterméket HPLC-vel tisztitjuk, és az
elualast 1:4 térfogataranyti EtOAc/hexan eleggyel vé-
gezziik. Ily médon 5,2 g N,N-dietil-2-klor-6-metil-
benzamidot kapunk sarga szin, szilard anyag formaja-
ban 92%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 48—-49 °C.

1,0 egyenértéknyi ily modon kapott vegyiiletet és
2,0 egyenértéknyi TMSCI-t egyesitiink az A modszer
szerint. Az elegyet HPLC-vel tisztitjuk, és az elualast
1:9 térfogataranyd EtOAc/hexéan eleggyel végezzik.
Ily médon 2,1 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 4tlatszd
olajként 59%-os kitermeléssel.

167. példa

2-K16r-N-hidroxi-N-(1-metil-etil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

A cim szerinti vegyiiletet iigy allitjuk el6, hogy a b.
példa szerinti vegyiiletet izopropil-hidroxil-amin-hidro-
kloriddal reagaltatjuk dioxdnban két egyenértéknyi tri-
etil-amin jelenlétében az el6zéekben ismertetett ami-
nalasi modszerekkel.
Olvadéspont: 175-179 °C.

168. példa

2-K16r-N-hidroxi-N-(1-metil-etil)-6-(trimetil-szi-
li)-benzamid-vegyiilet 1:1 aranyi vas-hidroxid-komp-
lexe

0,47 g (1,6 mmol) 167. példa szerinti vegyiiletet
hozzaadunk 40 ml 0,5 mélos natrium-acetat-oldathoz.
A keletkez8 szuszpenzidhoz annyi acetont adunk, hogy
az ossztérfogat 80 ml legyen. A szuszpenziot addig me-
legitjiik 6vatosan, ameddig homogén oldatot nem ka-
punk. Ezutin 0,44 g (1,6 mmol) ferri-kloridot adunk
10 ml vizben oldva az oldathoz. Ekkor csapadék képzd-
dik, amely kolloid jelleglinek latszik. Az acetont sztrip-
peléssel eltavolitjuk, a kapott csapadékot konnyen ki-
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sziirjilk és vékuumban széritjuk éjszakan at, és igy
0,50 g cim szerinti vegyiiletet kapunk.
Olvadaspont: 260 °C.

169. példa

2-K16r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzol-karboximi-
dotiosav-etil-észter

9,66 g (36 mmol) 76. példa szerinti vegyiilet és
40 ml (40 mmol) 1,0 mdlos trimetil-oxonium-tetra-
fluor-borat oldatat éjszakén 4t 4llni hagyjuk szobahd-
mérsékleten. Az elegyet 40 ml-re csokkentjiik sztrip-
peléssel, és 300 ml étert adunk hozza annak érdekében,
hogy kicsapjuk a terméket. Ily modon 9,5 g N-{[2-kl6r-
6-(trimetil-szilil)-fenil]-(etil-tio)-metilén} -etdn-amin
(1:1) vegyiiletet kapunk tetrafluor-borat-hidréttal.
Olvadaspont: 160-161 °C.

3,87 g (10 mmol) igy kapott vegyiilethez 100 ml
CH,Cl,-ban oldva hozzdadunk 1,5 g (15 mmol) trietil-
amint. Az elegyet néhany percig keverjik, utina
100 ml vizzel extrahéljuk, és az olddszert eltavolitjuk.
Ily médon olajat kapunk, amelyet RC iton tisztitunk
10% etil-acetat/hexan elegy felhasznalasaval.
Kitermelés: 2,5 g tiszta olaj.

170. példa

N-(1H-benzotriazol-1-il-fenil-metil)-2-kl6r-6-(tri-
metil-szilil)-benzamid

2,27 g (10 mmol) 2-kl6r-6-(trimetil-szilil)-benzami-
dot, amelyet kdnnyen elSallithatunk a b. példa szerinti
vegyiilet és ammonium-hidroxid reakci6ja utjan, 1,1 g
(10 mmol) benzaldehiddel és 1,2 g (10 mmol) benzo-
triazollal elegyitiink, és az elegyet visszafolyatas koz-
ben melegitjiik 5 napig toluolban, és a viz eltdvolitisira
Dean—Stark-csapdat alkalmazunk. Az oldészert ezutin
eltavolitjuk, igy olajat kapunk, amely kikristalyosodik.
A terméket etil-acetatbol atkristalyositjuk, és igy 0,5 g
cim szerinti vegyiiletet kapunk.
Olvadéaspont: 184-186 °C.

171. példa

2-K16r-N-(2-kl6r-1-metil-etil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

Ezt a vegyiiletet a 164. példa els6 lépésében allitjuk
eld.
Olvadaspont: 150-151 °C.

172. példa

2-K16r-N-etil-N-(metil-tio)-6~(trimetil-szilil)-benz-
amid

2,55 g (10 mmol) 45. példa szerinti vegyiiletet felol-
dunk 50 ml szaraz THF-ben, és 1,93 g (10 mmol) N-
(metil-tio)-ftalimidet, majd utina 12 ml (12 mmol)
1 molos THF-fel készitett LIN(TMS),-oldatot adunk az
oldathoz. Valamennyi miiveletet nitrogéngéziégkorben
végezziik. A reakcioelegyet éjszakan at keverjiik szoba-
hémérsékleten, amely utdn a gc/ms analizis szerint az
elegy a kivant terméket tartalmazza, és emellett fial-
imid van jelen. Ezutén vizet adunk az elegyhez és etil-
acetattal extrahaljuk, majd az olddszert eltavolitjuk. Ily
moédon félszilard anyagot kapunk, amelyhez 15% etil-
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acetat/hexan elegyet adunk, amelynek hatdsara szilard
anyag keletkezik, amelyet sziiréssel eltdvolitunk. Az
anyaligot RC-vel tisztitjuk, az eludlast 15% etil-ace-
tat/hexan eleggyel végezziik. Ily modon 0,2 g kivént ter-
méket kapunk.

173. példa

2-K16r-N-(izopropil-amino-karbonil)-6-(trimetil-
szilil)-benzamid

0,1 mol 2-klér-6-(trimetil-szilil)-benzamidhoz, ame-
lyet a b. példa szerinti vegyilet és amménium-hidroxid
reakcidjabol allitottunk eld, etilén-dikloridban hozza-
adunk 1,2 egyenértéknyi oxalil-kloridot és csepp DMF-
et. Az elegyet éjszakan at visszafolyatas kozben mele-
gitjilk, utana az oldoszert sztrippeléssel eltavolitjuk, és
a keletkezd olajat golyoshiit3 alkalmazasa kzben desz-
tillaljuk 26 Pa-on és 87-92 °C-on. Ily médon 21 g
izocianatot kapunk (84%). Fontos az, hogy a nedvessé-
get kizarjuk a reakciobol, mert ellenkezé esetben pri-
mer amid képzddik.

1,3 g (5 mmol) 2-klor-(6-trimetil-szilil)-benzoil-izo-
cianatot feloldunk 40 ml toluolban, és 1 g izopropil-
amint adunk hozza 30 maésodperc alatt. Az elegyet
30 percig keverjiik és az oldoszert eltivolitjuk, igy ola-
jat kapunk. Az olajat hexanban oldjuk és szarazjégben
hditjiik, igy 1,2 g cim szerinti vegyiilet kristalyosodik ki.
Olvadaspont: 113-116 °C.

174. példa

2-Kl16r-N-(metil-tio)-6-(trimetil-szilil)-benzamid

1,1 g (5 mmol) 2-klor-6-(trimetil-szilil)-benzamid-
hoz, amelyet a b. példa szerinti vegyiiletbl és ammo-
nium-hidroxidbdl allitottunk elé, 50 ml THF-ben hozza-
adunk 5,5 ml (5,5 mmol) 1 mélos THF-es kélium-terc-
butoxid-oldatot, utana pedig 0,95 g (5 mmol) N-metil-
tio-ftalimidet. Az elegyet éjszakan at keverjilk, és a
gc/ms vizsgélat szerint az elegy 50:50 mélaranyban a
termékbdl és a kiinduldsi benzamidbol all. Az elegyhez
vizet adunk és etil-acetdttal extrahaljuk, majd az oldo-
szert eltavolitjuk, igy félszilard anyagot kapunk. A fél-
szilard anyagot 50 ml 15% etil-acetat/hexan eleggyel
triturdljuk, igy szildrd anyag keletkezik, amelyet sziirés-
sel elkiilonitink. Az anyaligot RC-vel tisztitjuk 20%
etil-acetat/hexan elegy hasznilata mellett. Az elsd sa-
vot dsszegytijtjiik, sztrippeljiik, és a keletkez6 olajat ki-
kristalyositjuk hexannal val6 trituralas itjan. Ily médon
0,3 g cim szerinti vegyiiletet kapunk.
Olvadaspont: 92—-94 °C.

175. példa

2,2,2-Trikl6r-N-[2-kl6r-6-(trimetil-szilil)-fenil]-acet-
amid

53,0 g (215 mmol) b. példa szerinti vegyiilet 500 ml
acetonnal készitett oldatdhoz hozzaadunk 15,3 g
(235 mmol) natrium-azidot és 50 ml vizet. Az elegyet
15 percig keverjiik, amikor is a gzfejlédés csokkenni
kezd. Az elegyet ezutan visszafolyatds kozben melegit-
jilk 22 6ra hosszat. Ezt kovetden az acetont vakuumban
eltavolitjuk, és a maradékot megosztjuk éter és viz ko-
zOtt. A szerves réteget telitett konyhasdoldattal mos-
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suk, MgSO, felett szaritjuk és szilikagélen atsziirjik.
A sziirletet vakuumban bepaéroljuk, és igy 42,8 g szinte-
len olajat kapunk 100%-os kitermeléssel, amely a 2-
(trimetil-szilil)-6-klor-anilin.

2,0 g (10,0 mmol) ily modon el6éllitott vegyiilet és
0,8 g (10,1 mmol) piridin 30 ml szraz THF-fel készi-
tett oldatahoz hozzaadunk 1,82 g (10,0 mmol) triklor-
acetil-kloridot. Az elegyet kérnyezeti hGmérsékleten ke-
verjiikk 4 6ra hosszat, majd megosztjuk éter és viz ko-
zZott. A szerves réteget telitett konyhasooldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és szilikagélen atsziirjiik. A szfir-
letet vikuumban beparoljuk, és a maradékot éter/hexan
eleggyel trituraljuk, igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk
2,9 g mennyiségben fehér szind, kristalyos termékként.
Olvadaspont: 188,5-189 °C.

176. példa

2-Brém-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

38,19 g (0,13 mol) d. példa szerinti vegyiiletet 53 ml
70%-os vizes etil-aminnal reagaltatunk az E1. dltaldnos
modszer szerint, és a terméket metil-ciklohexanbdl at-
kristalyositjuk. Ily mddon vilagosbama szind cim sze-
rinti vegyiiletet kapunk kristalyos termékként 92%-os
kitermeléssel.
Olvadaspont: 121-122 °C.

177. példa

2-K16r-N-etil-4-(trimetil-szilil)-3-tiofénkarboxamid

20 g (178 mmol) 3-tiofénkarbonsav, 30 ml tionil-
klorid és 5 csepp DMF elegyét éjszakan at keverjiik,
utdna vakuumban betdményitjiik és néhanyszor sztrip-
peljiik toluolbdl a felesleges tionil-klorid-nyomok elta-
volitasa érdekében. Ezutan 31,64 g (400 mmol) piridint
cseppenként hozzdadunk e savklorid és etil-amin-hid-
roklorid 5 ml toluollal és 50 ml CH,Cl,-dal készitett ele-
gyéhez. Az elegyet 1 ora hosszat keverjik, 10%-os vi-
zes HCl-oldattal és vizzel mossuk, MgSO, felett szarit-
juk, betoményitjiik és etil-acetat/hexan elegybdl kikris-
talyositjuk. Ily modon 14,9 g N-etil-3-tiofénkarboxami-
dot kapunk vilagosbarna, szilard anyag formajaban
76%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 115-117 °C.

44 ml (57,2 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium ciklo-
hexannal készitett oldatat cseppenként hozziadjuk
4,04 g (26 mmol) N-etil-3-tiofénkarboxamid és 6,65 g
(57,2 mmol) 100 ml THF-fel készitett és —78 °C-ra hi-
tott oldatahoz. Az elegyet 30 percig keverjiik —78 °C-on,
és utana cseppenként hozzaadjuk 13,54 g (57,2 mmol)
hexaklor-etan 20 ml THF-fel készitett oldatat. A keletke-
20 reakcitelegyet szobahdmérsékletre melegitjikk 1 6ra
alatt, utana hig, vizes citromsavoldattal megallitjuk a
reakciot, és az elegyet 3-szor extrahdljuk EtOAc-vel. Az
egyesitett szerves kivonatokat MgSO, felett szaritjuk, be-
toményitjilk és HPLC-vel tisztitjuk, az eludlast pedig
3:7 térfogataranyi EtOAc/hexén eleggyel végezzik. Ily
mddon 2,8 g N-etil-2-klor-3-tiofénkarboxamidot kapunk
sarga szinii olaj forméjaban 57%-os kitermeléssel.

16,15 ml (21 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium cik-
lohex4nnal készitett oldatat cseppenként hozzaadjuk
1,90 g (10 mmol) N-etil-2-kl6r-3-tiofénkarboxamid és
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3,17 ml (21 mmol) TMEDA 100 m! THF-fel készitett
és éter/cseppfolyds nitrogén eleggyel —100 °C-ra hii-
tott oldatihoz. Az elegyet 30 percig keverjik —100 °C-
on, utdna 2,28 g (21 mmol) TMSCI-t adunk egy adag-
ban hozza. A keletkez6 reakcidelegyet —25 °C-ra mele-
gitjiik 1 éra alatt, utdna hig, vizes citromsavoldattal
megallitjuk a reakciot, és az elegyet 3-szor extrahaljuk
EtOAc-vel. Az egyesitett szerves kivonatokat MgSO,
felett szaritjuk, betoményitjik és HPLC-vel tisztitjuk,
az elualast pedig 3:17 térfogatarany( EtOAc/hexin
eleggyel végezziik. Ily moédon 0,3 g cim szerinti vegyt-
letet kapunk fehér szinii, szildrd anyag forméjaban
11%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 46—48 °C.

178. példa
N-Etil-2-(trimetil-szilil)-1H-pirrol-1-karboxamid
1,8 g (45 mmol) 60%-os asvanyolajos NaH-t 15 perc
leforgasa alatt hozzdadunk 2,01 g (30 mmol) pirrol
100 ml THF-fel készitett és jeges vizzel hiitott oldata-
hoz. A reakcidelegyet —78 °C-ra hiitjiik, és hozzdadunk
1,78 g (25 mmol) etil-izocianatot. A reakcidelegyet szo-
bahémérsékletre engedjiik felmelegedni és éjszakan at
keverjiik, utdna pedig megosztjuk éter és hig, vizes cit-
romsavoldat kozétt. Az éteres fazist MgSO, felett szarit-
juk, szilikagélen atsziirjiik, betoményitjiik és éter/hexan
elegybdl atkristalyositjuk. Ily médon pirrol-1-(N-etil-
karboxamid)-vegyiiletet kapunk 39%-os kitermeléssel.
18,5 ml (24 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium
ciklohexanos oldatot cseppenként hozzaadunk 1,38 g
(10 mmol) pirrol-1-(N-etilkarboxamid) és 1,55 g
(11 mmol) 2,2,6,6-tetrametil-piperidin 50 ml THF-fel
készitett és szarazjég/aceton eleggyel hiitott oldatahoz.
Az elegyet 30 percig keverjiik —78 °C-on, és egy adag-
ban hozzdadunk 1,63 g (15 mmol) TMSCI-t. A reak-
cidelegyet lassan szobahdmérsékletre engedjiik felmele-
gedni 30 perc alatt, utdna hig, vizes citromsavoldattal
megallitjuk a reakcidt és 3-szor extrahdljuk etil-acetat-
tal. Az egyesitett szerves oldatokat MgSO, felett szarit-
juk, betoményitjiik és éter/hexan elegybdl kikristalyosit-
juk. Ily médon 0,8 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fe-
hér szin(i, szilard anyag formajaban 38%-os kiterme-
léssel.
Olvadéspont: 100-103 °C.

179. példa

2-K16r-6-(dimetil-2-propenil-szilil)-N-etil-benzamid

10,5 ml (13,6 mmol) 1,3 moélos szek-butil-litium
ciklohexanos oldatat cseppenként hozziadjuk 1,0 ml
(6,5 mmol) TMEDA 10 ml THF-fel készitett és szaraz-
jég/aceton eleggyel hiitott oldatihoz, majd az elegy-
hez hozzacsepegtetjiik 1,0 g (5,45 mmol) f. példa sze-
rinti vegyiilet 10 ml THF-fel késziilt oldatat. A reak-
cidelegyet —78 °C-on keverjik 30 percig, utdna
10,9 mmol allil-dimetil-klér-szilant adunk hozza, és az
egészet 2,5 ora hosszat keverjik —78 °C-on. A reak-
cidelegyet ezutan —30 °C-ra melegitjiik, a reakciot meg-
allitjuk hig, vizes citromsavoldat hozzdadésaval, utina
vizzel higitjuk és EtOAc-vel 2-szer extrahdljuk. Az
egyesitett szerves kivonatokat MgSO, felett széritjuk
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és betoményitjiik, majd HPLC-vel tisztitjuk, az elualast
pedig 1:19 térfogataranyi EtOAc/ciklohexan eleggyel
végezziik. lly modon a kivant vegyiiletet kapjuk fehér
szinfi, szildrd anyag forméjéban.

Olvadaspont: 61-63 °C.

180. példa

2-K16r-6-[dimetil-(1-metil-etil)-szilil]-N-etil-benz-
amid

A cim szerinti vegyiiletet a 179. példaban leirt mo-
don allitjuk el izopropil-dimetil-klor-szilanbol 62%-
os kitermeléssel.
Olvadaspont: 98-100 °C.

181. példa
2-K16r-6-(ciklohexil-dimetil-szilil)-N-etil-benzamid
A cim szerinti vegyiiletet a 179. példaban leirt mé-
don allitjuk elé ciklohexil-dimetil-kl6r-szilanbol 71%-
os kitermeléssel.
Olvadaspont: 111-113 °C.

182. példa

2-K16r-6-(dimetil-oktil-szilil)-N-etil-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 179. példaban leirt mo6-
don 4allitjuk el oktil-dimetil-klor-szilanbol 78%-os ki-
termeléssel.
Olvadaspont: 62-63 °C.

183. példa

2-(Biciklo[2.2.1]hept-2-il-dimetil-szilil)-6-k16r-N-
etil-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 179. példaban leirt mo-
don allitjuk el 2-bicikloheptil-dimetil-kl6r-szilanbol
58%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 124-125 °C.

184. példa

2-K16r-6-(dimetil-fenil-szilil)-N-etil-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 179. példaban leirt mo-
don 4allitjuk el6 fenil-dimetil-klor-szilanbol 44%-os ki-
termeléssel.
Olvadaspont: 89-91 °C.

185. példa

2-K16r-6-[(1,1-dimetil-etil)-dimetil-szilil]-N-etil-
benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 179. példaban leirt mo-
don allitjuk eld terc-butil-dimetil-klor-szilanbol 28%-
os kitermeléssel.
Olvadaspont: 140—142 °C.

186. példa

2-(1,1-Dimetil-etil)-N-etil-N-(1-metoxi-2,2-dime-
til-propil)-benzamid

15,7 g (88,2 mmol) 2-terc-butil-benzoesav és
19,3 ml (265 mmol) tionil-klorid elegyét szobahémér-
sékleten keverjiik 1 napig, utina betdményitjik és va-
kuum alatt kétszer sztrippeljilk toluolbol. Ezutan
19,94 g (176,5 mmol) k. példa szerinti vegyiiletet en-
nek a nyers 2-terc-butil-benzoil-kloridnak 90 ml toluol-
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lal készitett oldatahoz adunk, és az elegyet 100 °C-on
melegitjiik 3 6ra hosszat, és az elegyet ezutan szobah6-
mérsékleten keverjiik éjszakan at. A keletkez0 elegyet
jeges vizes fiirddvel hitjiik, és hozzdadunk el6bb
13,4 g (132,4 mmol) Et;N-t, utina pedig hozzacsepegte-
tiink 5,65 g (176,6 mmol) metanolt. A reakcidelegyet
szobah6mérsékleten keverjiik, és a reakci6 befejezéde-
sét GLC-vel mutatjuk ki, majd megosztjuk éter és teli-
tett, vizes NaHCOs-oldat kézott. Az éteres kivonatot
MgSO, felett szaritjuk, betoményitjiik, és a tisztitast
gyorskromatografids uton végezzik, eludldsra pedig
1:9 térfogataranyd EtOAc/hexan elegyet hasznalunk.
Tly médon 20,8 g cim szerinti vegyiiletet kapunk hal-
vanysérga olaj formdjaban 77%-os kitermeléssel.

187. példa

N-Etil-N-(1-metoxi-2,2-dimetil-propil)-2-(trimetil-
szilil)-benzamid

30 g (265 mmol) k. példa szerinti vegyiilet
60 ml CH,Cly-dal készitett oldatit hozzaadjuk 36 g
(256 mmol) benzoil-klorid 180 ml CH,Cl,-dal készitett
és jeges vizzel hitott oldatahoz. Ezutan eltévolitjuk a hi-
t5fiird6t, és ekkor gyenge héfejlédés megy végbe. A reak-
cidelegyet 1 6ra hosszat hiitjiik jeges vizes fiirdben, uta-
na egy adagban hozzdadunk 4,44 g (43,9 mmol) Et;N-t,
uténa pedig hozzacsepegtetiink 2,55 g (79,7 mmol) meta-
nolt. Ekozben csapadék képzodik. A keletkezd reakci6-
elegyet szobahdmérsékleten keverjiik 30 percig, majd
megosztjuk éter és telitett, vizes NaHCO;-oldat kozott.
Az éteres fazist MgSO, felett szaritjuk, utdna betoményit-
jik és golyoshiité alkalmazasa kozben vakuumban desz-
tillAljuk. Tly moédon 61,23 g tiszta N-etil-N-(1-metoxi-
2,2-dimetil-propil)-benzamidot kapunk olaj formajaban
96%-os kitermeléssel.

140,6 ml (182,8 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium
ciklohexénos oldatat cseppenként hozzaadjuk 35 g
(140,6 mmol) N-etil-N-(1-metoxi-2,2-dimetil-propil)-
benzamid és 25,44 ml (168,6 mmol) 280 ml THF-fel ké-
szitett és szarazjég/aceton eleggyel hiitott oldatdhoz, és
kozben a belsd hdmérsékletet <—-60 °C-on tartjuk. A sar-
ga szinfi oldatot —78 °C-on keverjiik 1 6ra hosszat, uta-
na 26,72 ml (21,06 mmol) TMSCI 140 ml THF-fel keé-
szitett és szarazjég/aceton eleggyel hitott oldatiba
kaniilozziik olyan sebességgel, hogy a belsé hdmérsék-
letet <-55 °C-on tartsuk. A keletkez3 elegyet ezutan
0 °C-ra melegitjiik, és megosztjuk éter és telitett, vizes
NaHCOs-oldat kozott. Az éteres fazist MgSO, felett
szaritjuk, betoményitjiik és golyoshiité alkalmazasa mel-
lett vakuumban desztilldljuk. Ily moédon 44,8 g cim sze-
rinti vegyiletet kapunk halvanysarga szind, szilard
anyag forméajaban 99%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 76-78 °C.

188. példa

2-[(1,1-Dimetil-etil)-metil-amino]-N-etil-benzamid

22,5 g (157 mmol) 70%-os perklérsavat cseppen-
ként hozzaadunk 9,53 g (80 mmol) antranil és 5,93 g
(80 mmol) terc-butanol jeges vizzel hiitdtt oldatdhoz.
A keletkezd elegyet szobahSmérsékleten keverjik éj-
szakan 4t és utana éterrel higitjuk, igy szuszpenziot ka-
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punk. A szilard anyagot sziiréssel osszegydjtjiik és va-
kuumban szaritjuk, igy 16,0 g N-terc-butil-antranilium-
perkloratot kapunk fehér szindi, szilird anyag forma-
jaban.

15,6 g (56,6 mmol) N-terc-butil-antranilium-perklo-
ratot adagonként hozzaadunk 17,2 g (170 mmol) trietil-
amin 150 ml CH,Cl,-dal készitett oldatihoz. Az ele-
gyet szobahdmérsékleten keverjitk 1 ora hosszat, utana
kis térfogatra betoményitjiik, éterrel triturdljuk és szr-
jiik a sok eltdvolitasa érdekében. A sziirletet betomé-
nyitjiikk és vakuumban desztillaljuk, igy 1,8 g N-terc-
butil-B-laktdmot kapunk sirga szinli olaj formajaban.

Forraspont: 8990 °C 26 Pa nyomason.

0,52 g (3 mmol) ily médon elBallitott N-terc-butil-
laktamot hozzdadunk 0,58 g (9 mmol) 70%-os EtNH,
és 50 ml C,HCl, oldatihoz. Az elegyet 3 napig kever-
jiik szobahGmérsékleten, utina betoményitjiik és hexan-
bol kikristalyositjuk. Ily modon 0,61 g N-etil-2-(N-terc-
butil-amino)-benzamidot kapunk fehér szinti, szilard
anyag formajaban.

Olvadaspont: 37-40 °C.

A kapott vegyiilet, 0,4 g (2,86 mmol) kélium-kar-
bonat és 0,45 g (3,15 mmol) metil-jodid 10 ml DMF-fel
készitett elegyét szobahSmérsékleten keverjikk é&jsza-
kéan 4t, majd megosztjuk éter és viz kozott. Az étert
MgSO, felett szaritjuk, betoményitjiik és RC-vel tisztit-
juk, az elualast pedig 3:7 térfogatardnyi etil-acetat/he-
xéan eleggyel végezziik és hexanbol atkristalyositjuk.
Ily médon 100 mg cim szerinti vegyiletet kapunk fehér
szind, szilard anyag formajaban.

Olvadaspont: 45—48 °C.

189. példa

2-K16r-6-[(1,1-dimetil-etil)-metil-amino]-N-etil-N-
metil-benzamid

1,1 g (6,3 mmol) 188. példa szerint elGallitott N-
terc-butil-p-laktdm és 1,2 g (20,8 mmol) N-etil-N-
metil-amin 50 ml CH,Cl,-dal készitett oldatat éjszakan
at keverjiikk szobah6mérsékleten. Az oldoszert leparol-
juk, és a maradékot RC-vel tisztitjuk EtOAc/ciklohexan
elegy alkalmazasa mellett. Ily modon 1,277 g N-etil-N-
metil-2-(N-terc-butil-amino)-benzamidot kapunk na-
rancsszinti olaj formajaban 86%-os kitermeléssel.

1,89 g (8,1 mmol) N-etil-N-metil-2-(N-terc-butil-
amino)-benzamid, 2,2 g (15,9 mmol) kélium-karbonat
és 2,3 g (16,2 mmol) metil-jodid 40 ml DMF-fel készi-
tett elegyét éjszakan at melegitjiik 40 °C-on, majd meg-
osztjuk EtOAc és viz kozott. Az EtOAc-t MgSO, felett
széritjuk, betoményitjiikk és HPLC-vel tisztitjuk, az elua-
last 1:4 térfogatarany etil-acetat/ciklohexan eleggyel
végezziik. [ly médon 1,923 g N-etil-N-metil-2-(N-me-
til-N-terc-butil-amino)-benzamidot kapunk sarga szind
olaj formajaban 96%-os kitermeléssel.

3,7 ml (4,8 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium cik-
lohexanos oldatat cseppenként hozzaadjuk 0,7 ml
(4,8 mmol) TMEDA 10 ml THF-fel készitett és szaraz-
jég/aceton eleggyel készitett oldatahoz, majd hozzacse-
pegtetjitkk 1,0 g (4,0 mmol) N-etil-N-metil-2-(N-metil-
N-terc-butil-amino)-benzamid 5 ml THF-fel készitett
oldatat. A reakcidelegyet rovid id6szakra —30 °C-ra me-
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legitjiik, utina —78 °C-ra hiitjiik és 15 percig keverjiik.
Ezutin 2,8 g (12,1 mmol) hexaklér-etan 5 ml THF-fel
készitett oldatat adjuk az elegyhez, amelyet 1 6ra hosz-
szat —78 °C-on keveriink, utana —30 °C-ra melegitiink,
vizzel higitunk és EtOAc-vel kétszer extrahdlunk. Az
egyesitett szerves kivonatokat MgSO, felett szaritjuk
és betoményitjiikk. A maradékot HPLC-vel tisztitjuk, és
az elualast 1:4 térfogataranyt EtOAc/ciklohexan elegy-
gyel végezziik. Ily médon 528 mg cim szerinti vegyiile-
tet kapunk sarga szini olaj formajaban 46%-os kiterme-
léssel.

190. példa

2-K16r-6-[(1,1-dimetil-etil)-metil-amino]-N-etil-
benzamid

5,7 ml (7,5 mmol) 1,3 molos szek-butil-litium ciklo-
hex4nos oldatat cseppenként hozzdadjuk 0,5 ml
(3,6 mmol) TMEDA szérazjég/aceton eleggyel hiit6tt ol-
datahoz, amelyet 10 ml THF-fel készitettiink, ezt
kovetden pedig hozzicsepegtetjik 0,7 g (3,0 mmol)
188. példa szerinti vegyiilet 5 ml THF-fel készitett olda-
tat. A reakcioelegyet —78 °C-on keverjiik 30 percig, és
utina hozzaadunk 2,1 g (9,0 mmol) hexakloér-etant 5 ml
THF-ben oldva. Az elegyet 30 percig keverjiik —78 °C-
on, utana —30 °C-ra melegitjiikk, vizzel higitjuk és
EtOAc-vel kétszer extrahdljuk. Az egyesitett szerves ki-
vonatokat MgSQ, felett szaritjuk, betoményitjik és
HPLC-vel tisztitjuk, az eludlast pedig 3:17 térfogatara-
nya EtOAc/ciklohexdn eleggyel végezziik. Ily modon
495 mg cim szerinti vegyiiletet kapunk sarga szind, szi-
lard anyag formajaban 61%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 106—108 °C.

191. példa

N-Etil-2-[(1,1-dimetil-etil)-metil-amino]-6-metil-
benzamid

9,8 ml (12,8 mmol) 1,3 moélos szek-butil-litium he-
xanos oldatit cseppenként hozzaadjuk 0,6 ml
(3,8 mmol) TMEDA 10 ml THF-fel készitett és szdraz-
jég/aceton eleggyel hiitétt oldatihoz, majd cseppenkent
hozzaadjuk 0,75 g (3,2 mmol) 188. példa szerinti ve-
gyiilet S ml THF- fel készitett oldatét. A reakcidelegyet
—78 °C-on keverjiikk 30 percig, és utana egy adagban
hozzaadunk 2,3 g (16 mmol) metil-jodidot. Az elegyet
2,5 6ra hosszat keverjiik —78 °C-on, utdna —30 °C-ra
melegitjiik, vizzel higitjuk és EtOAc-vel kétszer
extrahdljuk. Az egyesitett szerves kivonatokat MgSO,
felett szaritjuk, betoményitjiik és HPLC-vel tisztitjuk,
az eludlast pedig 1:4 térfogatarany EtOAc/ciklohexan
eleggyel végezziik. Ily médon 146 mg cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk vilagossarga, szilard anyag formdja-
ban 18%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 101-103 °C.

192. példa

2-K16r-6-[(1,1-dimetil-etil)-amino]-N-etil-benz-
amid

99,1 g (625 mmol) 2-klor-6-fluor-benzaldehid és
81,2 g (1249 mmol) NaN; 900 ml DMSO-val készitett
elegyét lassan 75 °C-ra melegitjiik 2 6ra hosszat.
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A reakcio-hdmérsékletet ezutan 100 °C-ra néveljiik, és
a klor-antranil-képzddés teljessé valasat, amely koriilbe-
lil 3 6ra alatt megy végbe, az aromds tartomany
IH-NMR-analizisével mutatjuk ki. A s6tét oldatot meg-
osztjuk viz (2 liter) és éter kozott, és utdna celiten at-
sziirjikk annak érdekében, hogy megtorjiikk az emulziot.
A vizes réteget tovabbi éterrel extrahaljuk, utdna a szer-
ves kivonatokat egyesitjiik, vizzel mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk, betdményitjiik és golyoshiitd alkalmazasa
kozben desztillaljuk. Ily modon 81,65 g klor-antranilt
kapunk vildgossarga, szilard anyag forméajaban 85%-os
kitermeléssel.

Olvadaspont: 45-47 °C.

81,65 g (532 mmol) ily médon elééllitott klor-
antranil és 43,4 g (586 mmol) terc-butanol elegyét mele-
gitjiik az oldodas eldsegitése érdekében, utédna az olda-
tot jeges vizes fiird6ben hitjiik, és kozben hozzaadunk
70%-o0s perklorsavat olyan iitemben, hogy a reak-
ci6-hémérsékletet <35 °C-on tartsuk. A hozzaadas befe-
jezése utan a hideg fiirddt eltavolitjuk, és a reakciot
folytatodni hagyjuk exoterm formaban kériilbeliil 1 6ra
hosszat, mikozben a csapadék képz6dik. A keletkezd
elegyet 2 6ra utan jeges vizes fiirdGvel hiitjiik és 100 ml
éterben szuszpendaljuk. A sokat sziiréssel Osszegyiijt-
jiik, széraz éterrel mossuk és vakuumban széritjuk. Ily
moédon 155,91 g N-terc-butil-klor-antranilium-per-
kloratsot kapunk halvanysarga, szilard anyag formaja-
ban 95%-o0s kitermeléssel.

155,91 g (503 mmol) ily modon kapott N-terc-butil-
kl6r-antranilium-perkloratsot Gooch-tubing utjan egy
adagban hozzdadunk 152,7 g (1509 mmol) Et;N 1 liter
CH,Cl,-dal készitett jeges vizzel hiittt oldatdhoz. A ke-
letkezb borostyanséarga szinii oldatot szobahémérsékle-
ten keverjiik 30 percig, utdna kis térfogatra betoményit-
jiik, 500 ml széraz éterrel higitjuk, sziirjiik a sok eltavo-
litasa érdekében és betoményitjiik. Ily médon 101,11 g
kivént B-laktdmot kapunk aranyszind olaj forméjaban
96%-o0s kitermeléssel.

A kapott 101,11 g (483 mmol) B-laktam 100 ml éter-
rel készitett oldatat cseppenként hozzaadjuk 465 g
(7233 mmol) 70%-os vizes EtNH, oldatdhoz, amelyet
jeges vizzel hiitiink, és kozben a belsé homérsékletet
<-20 °C-on tartjuk. A keletkez6 elegyet 30 percig szo-
bahémeérsékleten keverjiik, utana vizzel higitjuk és éter-
rel haromszor extrahaljuk. Az egyesitett szerves kivona-
tokat MgSO, felett szaritjuk, kis térfogatra betoményit-
jilk és utana 1 liter hexanban feliszapoljuk, majd sziir-
jiik. Ily médon 111,75 g cim szerinti vegyiiletet kapunk
fehér szind, szilard anyag forméjaban 91%-os kiterme-
léssel.

Olvadaspont: 139-140 °C.

193. példa

2-K16r-N-etil-4-formil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

5,0 g (21,2 mmol) 2-klor-4-benzoesav és 5,0 ml
(23,7 mmol) hexametil-diszilazdn elegyét 135 °C-on
melegitjiik 3 ora hosszat. Utana az elegyet vaikuumban
desztillaljuk, és igy 6,32 g O-(trimetil-szilil)-2-klor-4-
brom-benzodtot kapunk szintelen olajként 97%-os kiter-
meléssel.
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3,25 ml (8,13 mmol) 2,5 molos n-butil-litiumot he-
xanos oldatként hozzaadunk 1,20 g (8,5 mmol) 2,2,6,6-
tetrametil-piperidin 6 ml THF-fel készitett oldatahoz,
amelyet szarazjég/aceton eleggyel hiitiink. Az oldatot
—78 °C-on keverjiik 15 percig, utdna —100 °C-ra hitjiik
éter/cseppfolyds nitrogén eleggyel és 2,00 g (6,5 mmol)
O-(trimetil-szilil)-2-klor-4-brom-benzoat 6 ml THF-fel
készitett oldatat csepegtetjiik hozza lassi iitemben, mi-
kozben a belsé reakcio-hdmérsékletet <95 °C-on tart-
juk. A keletkezett reakcidelegyet —100 °C-on keverjiik
15 percig, utana hig, vizes citromsavoldatba ontjiik és
éterrel kétszer extrahdljuk. Az egyesitett szerves kivona-
tokat MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik, igy
nyers 2-klor-4-brom-6-(trimetil-szilil)-benzoesavat ka-
punk aranyszini olaj formajaban.

A 2-kl6r-4-brom-6-(trimetil-szilil)-benzoesavat
3 ml (41,1 mmol) tionil-kloriddal higitjuk és melegit-
Jik. A gazfejlédés megsziinése utdn az oldatot betdmé-
nyitjiik és toluolbdl kétszer sztrippeljiik vakuumban a
tionil-klorid-felesleg eltavolitisa céljabol. A visszama-
rad6 sotét olajat 12 ml toluolban oldjuk, uténa 2,2 g
(19,5 mmol) k. példa szerinti vegyiiletet adunk hozza,
és az elegyet 100 °C-on melegitjiikk addig, ameddig a
reakcio teljessé valik, amelyet GLC-vel allapitunk
meg. A keletkezé elegyet 0 °C-ra hiitjiik, és egy adag-
ban hozzdadunk 1,32 g (13,0 mmol) Et;N-t, utdna pe-
dig 0,62 g (19,4 mmol) metanolt csepegtetiink hozza
1 ml toluolban. A reakcidelegyet szobahdmérsékletre
melegitjiik, és a befejezést GLC-vel allapitjuk meg. Az
elegyet ezutan éterrel higitjuk, telitett, vizes NaHCO;-
oldattal extrahaljuk, betoményitjiik, és a maradékot he-
xanban oldjuk. A hexdnos oldatot —78 °C-ra hiitjiik €s
szirjiik az oldhatatlan részek eltavolitasa végett, majd a
szirletet betoményitjiik és RC-vel tisztitjuk, az elualast
1:49 térfogataranytt EtOAc/hexan eleggyel végezziik.
Ily médon 820 mg N-etil-N-(1-metoxi-2,2-dimetil-pro-
pil)-2-klor-4-brom-6-(trimetil-szilil)-benzamidot ka-
punk sarga szini olaj formajaban.

820 mg (1,89 mmol) N-etil-N-(1-metoxi-2,2-
dimetil-propil)-2-klor-4-brém-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid 2 ml THF-fel készitett oldatat cseppenként hozza-
adjuk 1 ml (2,5 mmol) 2,5 mélos n-butil-litium 2 ml
THF-fel készitett és szarazjég/aceton eleggyel hiitdtt ol-
datat. A keletkezd voros szind oldatot —78 °C-on kever-
juk 15 percig, utana 500 ml (6,5 mmeol) DMF-et adunk
az oldathoz egy adagban, majd 5 perc elteltével a reak-
cioelegyet telitett, vizes NaHCO;-oldatba ontjiik és éter-
rel kétszer extrahaljuk. Az egyesitett szerves kivonato-
kat MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik, ezutan en-
nek a védett amidnak 5 ml acetonnal készitett oldatat
6 normal HCl-oldattal terheljiik és éjszakan 4t keverjiik
szobahémérsékleten. A keletkez6 elegyet telitett, vizes
NaHCO;-oldatba ontjiik, éterrel kétszer extrahaljuk, a
szerves kivonatokat kombinaljuk és MgSO, felett sza-
ritjuk, betéményitjiik és RC utjan tisztitjuk, az eludlast
pedig 3:7 térfogataranyG EtOAc/hexan eleggyel végez-
ziik. Ily modon 220 mg cim szerinti vegyiiletet kapunk
fehér szind, szilard anyag formajaban 40%-os kiterme-
léssel.

Olvadaspont: 95-97 °C.
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194. példa

2-[(1,1-Dimetil-etil)-szulfinil}-N-etil-6-fluor-benz-
amid

2,7 g (30 mmol) 2-metil-2-propéntiol, 3,17 g
(15 mmol) g. példa szerinti vegyiilet és 0,79 g
(33 mmol) NaH 100 ml THF-fel készitett elegyét szoba-
hémérsékleten keverjilk 1 napig, majd visszafolyatds
kozben ugyancsak 1 napig. Ezutan 50 ml telitett, vizes
NaHCOs-oldattal megszakitjuk a reakciot, és harom-
szor extrahaljuk 50-50 ml EtOAc-vel. Az egyesitett
szerves kivonatokat MgSO, felett szaritjuk, betoményit-
jik és HPLC-vel tisztitjuk, az elualast pedig 1:4 térfo-
gataranyu EtOAc/hexén eleggyel végezziik. Ily moédon
3,5 g 2-[2-fluor-6-(1,1-dimetil-etil-tio)-fenil}-4,4-dime-
til-2-oxazolint kapunk sarga szind olaj forméajaban
83%-os kitermeléssel.

A 6. példaban ismertetett modszert kovetjiik, és
3,5 g (12,5 mmol) 2-[2-fluor-6-(1,1-dimetil-etil-tio)-fe-
nil]-4,4-dimetil-2-oxazolint atalakitunk N-etil-2-fluor-
6-(1,1-dimetil-etil-tio)-benzamiddé, amely fehér szind,
szilard anyag.

Olvadaspont: 107-109 °C.

3,45 g (13,51 mmol) N-etil-2-fluor-6-(1,1-dimetil-
etil-tio)-benzamid 100 ml metanollal készitett 0 °C-os
oldatat egyesitjiik 8,31 g (13,51 mmol) OXONE
100 ml vizzel készitett 0 °C-os oldataval. Az elegyet
2 percig keverjiik, utdna 100 ml 25%-os vizes meta-
biszulfit-oldatba ontjik és 3 x 100 ml éterrel extrahal-
juk. Az egyesitett szerves kivonatokat telitett konyhaso-
oldattal és vizzel mossuk, MgSO, felett szaritjuk, bet-
ményitjiik és etil-acetatbol atkristalyositjuk. Ily moédon
2,2 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szi-
lard anyag formajaban 60%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 114-116 °C.

195. példa

N,N-Dietil-2-[(1,1-dimetil-etil)-szulfinil]-6-fluor-
benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 194. példaban leirt mod-
szerhez hasonldan allitjuk elé és RC-vel tisztitjuk 1:1
térfogataranyu etil-acetat/hexan elegy felhaszndlasaval,
és igy z01d szinii olajat kapunk.

196. példa

N-(1-Metil-etil)-2-[(1,1-dimetil-etil)-szulfinil]-6-
fluor-benzamid

A cim szerinti vegyiiletet a 194. példaban leirt méd-
szerhez hasonloan allitjuk eld és éter/hexan elegybdl
torténd atkristalyositassal tisztitjuk, és igy fehér szind,
szilard anyagot kapunk.
Olvadaspont: 120135 °C.

197. példa

N-(2-Klor-etil)-2-fluor-6-(2-metil-fenil)-benzamid

6,4 ml (16 mmol) 2,5 molos ciklohexanos n-bu-
til-litium-oldatot cseppenként hozzdadunk 2,74 g
(16 mmol) 2-brém-toluol 100 ml THF-fel készitett és
éter/cseppfolyds nitrogénnel hiitétt oldatdhoz, és koz-
ben a belsd reakcio-hémérsékletet <—85 °C-on tartjuk.
A keletkez6 oldatot 2,93 g (16 mmol) j. példa szerinti
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vegyiilet 25 ml THF-fel készitett éter/cseppfolyos nitro-
génnel hiitott oldataba kaniilozziik. A keletkezd elegyet
-60 °C-ra melegitjiik és telitett, vizes NaHCO;-oldatba
ontjitk, majd 3x100 ml éterrel extrahaljuk. Az egye-
sitett szerves kivonatokat 2x25 ml vizzel mossuk,
MgSO, felett széritjuk és betdményitjiik, utdna pedig
HPLC-vel tisztitjuk, és az elualast EtOAc/hexan elegy-
gyel végezziik. Ily médon 3,2 g 2-[2-fluor-6-(2-metil-
fenil)}-2-oxazolint kapunk fehér szind, szilard anyag
formajaban 78%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 65-68 °C.

3,2 g (12,5 mmol) 2-[2-fluor-6-(2-metil-fenil)]-2-
oxazolin 50 ml éterrel keészitett oldatdba felesleges
mennyiségi HCl-gazt buborékoltatunk. A keletkezo ele-
gyet éjszakan at keverjiik, utana hexan hozzaadasaval
kikristalyositjuk, és igy 2,4 g cim szerinti vegyiiletet ka-
punk fehér szind, szilard anyag formdjaban 51%-os ki-
termeléssel.

Olvadaspont: 78-81 °C.

198. példa

N-(2-Klor-etil)-2-[(1,1-dimetil-etil)-szulfinil]-6-
fluor-benzamid

0,12 g (16 mmol) LiH-t gondosan hozzaadunk
1,44 g (16 mmol) 1,1-dimetil-etan-tiol 100 ml THF-fel
készitett oldatdhoz. A gizfejlodés megsziinése utan
2,93 g (16 mmol) j. példa szerinti vegyiiletet adunk egy
adagban az oldathoz. A keletkezb elegyet éjszakan 4t
visszafolyatas kozben melegitjiik, utana lehiitjik és
megosztjuk éter és vizes, telitett NaHCO;-oldat kozott.
Az étert MgSO, felett szaritjuk és betdoményitjiik, utana
a maradékot éterben oldjuk, és feleslegben HCl-gazt ve-
zetiink az oldatba. A keletkez6 elegyet éjszakan at ke-
verjiik, utdna hexan hozzaadasaval meginditjuk a krista-
lyosodast, és igy 2,2 g N-(2-klor-etil)-2-fluor-6-(1,1-
dimetil-etil-tio)-benzamidot kapunk fehér szind, szilard
anyag formajaban 47%-os kitermeléssel.

2,0 g (7,0 mmol) N-(2-klor-etil)-2-fluor-6-(1,1-
dimetil-etil-tio)-benzamid 50 ml metanollal készitett
0 °C-os oldatat egyesitjiikk 4,24 g (7,0 mmol) OXONE
50 ml vizzel készitett 0 °C-os oldatdval. Az elegyet
2 percig keverjiik, utana 100 ml 25%-os vizes natrium-
metabiszulfit-oldatba ontjilkk és éterrel 3-szor extrahal-
juk. Az egyesitett szerves kivonatokat eldszor telitett
konyhasdoldattal, utana pedig vizzel mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk, betoményitjiik és HPLC-vel tisztitjuk, az
elualast pedig 7:3 térfogataranyu etil-acetat/hexan elegy-
gyel végezziik. Ily modon 2,1 cim szerinti vegyiiletet ka-
punk fehér szind, szilard anyag formajaban 98%-os ki-
termeléssel.

Olvadaspont: 80—-90 °C.

199. példa

N-(2-Klor-etil)-2-fluor-6-(1-metil-ciklobutil)-benz-
amid

50 ml (10 mmol) 0,2 moélos litium-4,4’-di(terc-
butil)-bifenil-oldatot hozzédadunk 1,04 g (10 mmol) 1-
kior-1-metil-ciklobutan 25 ml THF-fel készitett szaraz-
jég/aceton eleggyel hiitott oldatdhoz, és a bels6 reak-
ci6-hémérsékletet <55 °C-on tartjuk. A keletkezd ele-
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gyet —78 °C-on keverjitk 30 percig és utina 1,65 g
(9 mmol) j. példa szerinti vegyiiletet adunk hozz4 egy
adagban. Az elegyet 1 6ra hosszat keverjikk —78 °C-on,
utana 50 ml telitett, vizes NaHCO;-oldatba ontjiik és 3-
szor extrahaljuk 50-50 ml éterrel. Az egyesitett szerves
kivonatokat vizzel mossuk, MgSO, felett széritjuk, be-
toményitjiik és RC-vel tisztitjuk. Ily moédon 0,8 g 2-[2-
fluor-6-(1-metil-ciklobutil)]-2-oxazolint kapunk szinte-
len olaj formajaban 34%-os kitermeléssel. A keletkez6
elegyet éjszakan 4t keverjitk és hexén hozzaadésaval ki-
kristalyositjuk. Ily médon 0,5 g N-(2-klor-etil)-2-fluor-
6-(1-metil-ciklobutil)-benzamidot kapunk fehér szind,
szilard anyag formajaban 62%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 108—-110 °C.

200. példa

3,6-Diklor-N-etil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

51 mmol 2,5-diklér-benzoil-kloridot és 130 ml
EtNH,-t 70%-o0s vizes oldatként egyesitiink az E1. méd-
szer szerint. Ily moédon 9,4 g N-etil-2,5-diklor-benz-
amidot kapunk bézs szindi, szilard anyag forméjaban
85%-os kitermeléssel.

13 ml (19,5 mmol) 1,5 mélos LDA (Li-diizopropil-
amin) THF-fel készitett oldatat cseppenként hozzad-
juk 2,0 g (9,2 mmol) N-etil-2,5-diklor-benzamid és
1,5 ml (11,5 mmol) TMSCI 50 ml THF-fel készitett és
éter/cseppfolyds nitrogén eleggyel hiitott oldatihoz, mi-
kézben a bels6 hémérsékletet <—80 °C-on tartjuk.
A keletkez{ reakcioelegyet —~100 °C-on tartjuk 30 per-
cig, majd megosztjuk éter és telitett, vizes NaHCO;-
oldat kozott. Az éteres oldatot MgSO, felett széritjuk
és etil-acetat/hexan elegybdl kikristalyositjuk. Ily mo-
don 1,15 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind,
szilard anyag formajaban.

Olvadaspont: 150-153 °C.

201. példa

2-K16r-N-etil-N-(1-metoxi-2,2-dimetil-propil)-6-
(trimetil-szilil)-benzamid

3,55 g (31,4 mmol) k. példa szerinti vegyiilet 10 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatat cseppenként hozzaadjuk
5,0 g (28,6 mmol) 2-klér-benzoil-klorid 20 ml
CH,Cl,-dal készitett és jéggel hiitott oldatahoz. A reak-
cioelegyet szobahdmérsékleten melegitjiik 10—15 per-
cig exoterm reakcidban. A keletkez6 oldatot jeges
vizes fiirdGben hiitjik és befecskendeziink 3,0 g
(29,6 mmol) Et;N-t, utdna pedig cseppenként hozza-
adunk 1,83 g (57,2 mmol) MeOH-t. A reakcidelegyet
szobah8mérsékletre engedjiik felmelegedni, és a reak-
cié befejez6dését GLC-vel mutatjuk ki, utana éterrel hi-
gitjuk és telitett, vizes NaHCO;-oldattal extrahaljuk,
MgSO, felett szaritjuk és betomeényitjiikk, majd golyds-
hiito alkalmazasa kozben vakuumban desztillaljuk. Ily
modon 7,54 g N-etil-N-(1-metoxi-2,2-dimetil-propil)-
2-klér-benzamidot kapunk szintelen olaj formajaban
93%-os kitermeléssel.

5,33 ml (4,59 mmol) 1,3 molos ciklohexanos szek-
butil-littum-oldatot hozzaadunk 639 ml (4,23 mmol)
TMEDA és 1,0 g (3,53 mmol) N-etil-N-(1-metoxi-2,2-
dimetil-propil)-2-klor-benzamid 7 ml THF-fel készitett
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€s szarazjég/aceton eleggyel hiitott oldatdhoz. A keletke-
z06 elegyet —78 °C-on keverjiik 45 percig, utdna 671 ml
(5,29 mmol) TMSCI-t adunk hozza egyetlen adagban.
A reakcioelegyet 0 °C-ra engedjiik felmelegedni, majd
megosztjuk éter és 10%-os HCl-oldat kozott. Az éteres
oldatot ezutan telitett, vizes NaHCO;-oldattal extrahal-
Jjuk, MgSO, felett széritjuk és RC-vel tisztitjuk 1:49 tér-
fogataranyi EtOAc/hexan elegy felhasznalasaval. Ily
moédon 750 mg cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szi-
ni, szilard anyag formajaban 60%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 82-83 °C.

202. példa

2-Kl16r-6-(etil-metil-fenil-szilil)-N-etil-benzamid

10,5 ml (13,6 mmol) 1,3 moélos szek-butil-litium
ciklohexanos oldatot hozzaadunk 1 ml (6,5 mmol)
TMEDA 10 ml THF-fel készitett szarazjég/aceton
eleggyel hiitott oldatahoz, ezt kdveten pedig hozzicse-
pegtetjik 1,0 g (5,45 mmol) f. példa szerinti vegyiilet
10 ml THF-fel késziilt oldatat. Ezutan 1,5 g (8,2 mmol)
fenil-metil-vinil-klor-szilant adunk az elegyhez, és az
egészet —78 °C-on keverjik 2 6ra hosszat. Az elegyet
25%-os vizes citromsavoldatba Ontjiik, €s megosztjuk
EtOAc és viz kozott. Az EtOAc-t MgSO, felett szarit-
juk, betoményitjuk és HPLC-vel tisztitjuk, és az elua-
last 1:19 térfogataranyd EtOAc/ciklohexan eleggyel vé-
gezziik. Ily médon 0,56 g fehér szinii, szilard anyagot
kapunk, amelyet EtOAc/petroléter elegybdl atkristalyo-
sitjuk alacsony hdmérsékleten. Ily modon 0,194 g cim
szerinti vegyiiletet kapunk 11%e-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 85-87 °C.

203. példa
2,3-Dikl6r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid
2,3-Diklor-6-(trimetil-szilil)-benzoesavat allitunk
el 2,3-diklor-benzoesavbol az a. példaban leirt moédon
45%-os kitermeléssel 3,07 g mennyiségben fehér szind,
szilard anyagként.
Olvadaspont: 117-119 °C.

Ezt a savat a savkloridda alakitjuk a b. példaban le-
irt moédon. A kapott savkloridot vizes etil-aminnal rea-
galtatjuk az E1. altalanos modszerben leirtak szerint, és
igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk, amelyet hexanbél
atkristalyositunk, és igy 0,42 g cim szerinti vegyiiletet
kapunk fehér szind, kristalyos anyagként 58%-os kiter-
meléssel.

Olvadaspont: 96-98 °C.

204. példa

2,3-Diklor-N-(2-propenil-oxi)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

A 203. példa szerint elGallitott savat savkloridda ala-
kitjuk a b. példdban megadott modon. A keletkezett
savkloridot vizes O-allil-hidroxil-aminnal reagaltatjuk
az El. altalanos modszer szerint, és igy a cim szerinti
vegyiiletet kapjuk. A vegyiiletet éter/hexan elegybdl at-
kristalyositjuk, és igy 0,68 g cim szerinti vegyiilethez
jutunk fehér szind, szilard anyag forméjaban 86%-os ki-
termeléssel.
Olvadaspont: 92-94 °C.
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205. példa

2,3-Diklor-6-(trimetil-szilil)-benzoesav-2,2-dime-
til-hidrazid

A 203. példa szerinti savat atalakitjuk savkloridda a
b. példaban megadott médon. A savkloridot 1,1-di-
metil-hidrazinnal reagaltatjuk az E1. dltalanos modszer
szerint, és igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk. Ezt a ve-
gyiiletet atkristalyositjuk éter/hexan elegybdl, és igy
0,62 g cim szennti vegyiilethez jutunk fakéfehér, krista-
lyos anyagként 81%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 144-145 °C.

206. példa

2-Brém-N-(2-propinil)-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A d. példa szerint elGallitott vegyiiletet 3 egyenér-
téknyi propargil-aminnal reagaltatjuk az E1. altalanos
modszer szerint, és a kapott nyersterméket hexanbal at-
kristalyositjuk. Ily modon 0,55 g cim szerinti vegyiile-
tet kapunk fakofehér, tikristalyok formajaban 81%-os
kitermeléssel.
Olvadaspont: 120-121 °C.

207. példa

N-Etil-2-j6d-6-(trimetil-szilil)-benzamid

0,55-0,60 egyenértéknyi 2-jo6d-benzoesav-hexa-
metil-diszilazan és 5 csepp TMSCI elegyét 135 °C-on
melegitjiik 24 6ra hosszat. A reakcioelegyet ezutan va-
kuumban desztilldljuk, és igy a 2-j6d-benzoesav-tri-
metil-szilil-észtert kapjuk 95%-os kitermeléssel.

1,1 egyenértéknyi 2,2,6,6-tetrametil-piperidin THF-
fel készitett oldatdhoz —78 °C-on cseppenként hozza-
adunk 1,1 egyenértéknyi 1,6 molos hexdnos butil-
litium-oldatot. A reakcidelegyet jeges fiird6re (0 °C) he-
lyezziikk 1 oOréara, és utdna —78 °C-ra hitjuk. Ezt
kévetGen cseppenként hozzaadjuk a fenti modon eléalli-
tott trimetil-szilil-benzoatot, és az elegyet —78 °C-on
keverjilk 10—90 percig. A reakciot telitett, vizes citrom-
savoldattal megallitjuk, és a reakcioelegyet extrahaljuk
éterrel. Az éteres rétegeket 0,5 normal NaOH-oldattal
extrahaljuk, és a bazisos, vizes réteget megsavanyitjuk
2 normal HCl-oldattal és éterrel extrahdljuk. Az egyesi-
tett szerves kivonatokat telitett konyhasooldattal mos-
suk, MgSO, felett széritjuk és betdoményitjiuk. Ily mo-
don nyers 2-jod-6-(trimetil-szilil)-benzoesavat kapunk.
A nyersterméket hexanbol térténd atkristilyositassal
tisztitjuk, és igy 3,62 g fehér szini, tikristalyokat ka-
punk 75%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 126-133 °C.

Ezt a savat savkloridda alakitjuk a b. példa szerinti
moédszerrel. A savkloridot 70%-o0s vizes etil-aminnal
reagaltatjuk az E1. modszer szerint, és igy a cim szerin-
ti vegyiilethez jutunk. A vegyiletet hexanbol atkrista-
lyositjuk, és igy 0,48 g cim szerinti vegyiilethez jutunk
88%-os kitermeléssel.

208. példa

2-J6d-N-2-propinil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A 207. példa szerint készitett savat 3 egyenértéknyi
propargil-aminnal reagéltatjuk az EI. modszer szerint,
és igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk. A vegyiiletet he-
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xanbdl atkristalyositjuk, és igy 0,48 g cim szerinti ve-
gyilethez jutunk fakofehér, szilard anyag formajaban
85%-o0s kitermeléssel.

Olvadaspont: 109-111 °C.

209. példa

N-Ciklopropil-2-j6d-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A 207. példa szerint elGallitott savkloridot 3 egyen-
értéknyi ciklopropil-aminnal reagéltatjuk az E1. méd-
szer szerint, €s igy a cim szerinti vegyiletet kapjuk,
amelyet hexanbol torténd étkristalyositassal tisztitunk,
és igy 0,49 g cim szerinti vegyiilethez jutunk fehér szi-
ni tiikristalyok formajaban 87%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 162—164 °C.

210. példa

2-[(Brom-metil)-dimetil-szilil]-6-kl6r-N-etil-benz-
amid

1,28 g (5 mmol) 45. példa szerint eléallitott vegyii-
let 30 ml THF-fel készitett oldatahoz —78 °C-on hozza-
adunk 6,5 ml (11 mmol) 1,7 mélos pentanos terc-butil-
litium-oldatot, amely 2,2 egyenértéknek felel meg, oly
modon, hogy a hémérséklet —70 °C-nal kisebb legyen.
A reakcidelegyet —78 °C-on keverjiik 1,5 ora hosszat,
és 0,52 ml (6,0 mmol, 1,2 egyenérték) etilén-dibromi-
dot adunk hozza. A reakcidelegyet 15 percig keverjikk
—78 °C-on, és a szokdsos modon feldolgozzuk. A nyers-
terméket RC-vel tisztitjuk és vizes metanolbdl atkrista-
lyositjuk. Ily mddon 0,30 g fehér szinid tlkristalyokat
kapunk 18%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 98-99 °C.

211. példa

[2-K16r-6-(trimetil-szilil)-benzoil]-etil-karbamid-
sav-1,1-dimetil-etil-észter

3,83 g (15 mmol) 45. példa szerinti vegyiilet és
3,60 g (16,5 mmol) di(terc-butil)-karbonat acetonitrillel
készitett oldatdhoz hozzaadunk 0,18 g (1,5 mmol) 4-
(dimetil-amino)-piridint. Az oldatot szobah6mérsékle-
ten keverjiik 1 napig, tovabbi 3,60 g di(terc-butil)-
karbondtot adunk hozza, és a keverést 3 napig folytat-
juk. Ezt kivetden tovabbi 3,60 g di(terc-butil)-karbo-
natot adunk az elegyhez, és az egészet €jszakan at ke-
verjiik, majd betoményitjiik. A maradékot éterrel higit-
juk, telitett citromsavval, telitett NaHCOs-oldattal és
konyhasooldattal mossuk, MgSO; felett szaritjuk, majd
betdményitjiik. Ily médon a cim szerinti vegyiiletet kap-
juk, amelyet gyorskromatografiss tdton tisztitunk etil-
acetdt’/hexan elegy felhasznalasaval, és hexanbol atkris-
talyositjuk a terméket —78 °C-on. Ily modon 2,65 g
cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szilard
anyag formajaban 50%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 51-52 °C.

212. példa

2-K16r-N-etil-6-(etil-dimetil-szilil)-benzamid

1,28 g (5 mmol) 45. példa szerinti vegyiilet és
0,91 ml (6,0 mmol, 1,2 egyenérték) THF-fel készitett ol-
datdhoz —78 °C-on hozzdadunk 7,1 ml (12 mmol,
2,4 egyenérték) 1,7 molos pentanos terc-butil-litium-
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oldatot gy, hogy a hémérséklet —70 °C alatt maradjon.
A reakcidelegyet —78 °C-on keverjiik 2 6ra hosszat, és
utana hozzaadunk 0,44 ml (7,0 mmol, 1,4 egyenérték)
metil-jodidot. A reakcidelegyet 15 percig keverjik
—78 °C-on, és utana a szokasos modon feldolgozzuk.
A nyersterméket egyenértéknyi metanolbol, utina pe-
dig hexanbdl étkristalyositjuk, és igy 0,62 g fehér szind
kristalyokat kapunk 46%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 94-95 °C.

213. példa

2-K16r-N-etil-5-(trimetil-szilil)-benzamid

2-Brém-5-klor-benzoesavat atalakitunk savkloridda
a b. példaban leirt médon. A savkloridot 70%-os vizes
etil-aminnal reagaltatjuk az E1. médszer szerint, és igy
az amidot kapjuk. A terméket metil-ciklohexan/etil-
acetat elegybdl atkristalyositjuk, és igy 4,69 g 2-brom-
5-klor-N-etil-benzamidot kapunk fehér szini, szilard
anyag forméjaban 75%-os hozammal.
Olvadaspont: 98-99 °C.

1,05 g (4,0 mmol) ily médon kapott amid 20 ml
THF-fel készitett oldatdhoz —78 °C-on hozzidadunk
5,5 ml (8,8 mmol, 2,2 egyenérték) hexanos n-butil-
litium-oldatot cseppenként olyan médon, hogy a h6mér-
séklet —70 °C alatt maradjon. A sarga szini oldatot
—78 °C-on keverjik 30 percig, és cseppenként hozza-
adunk 0,61 ml (4,8 mmol, 1,2 egyenérték) TMSCI-t.
Az oldatot —78 °C-on keverjiik 45 percig, és utina szo--
kasos modon feldolgozzuk. A nyersterméket RC-vel
tisztitjuk etil-acetat/hexan elegy felhasznélasaval, és he-
xanbol atkristalyositjuk. Ily médon a cim szerinti ve-
gyiiletet kapjuk 0,27 g mennyiségben 26%-os kiterme-
léssel.

Olvadaspont: 104-105 °C.

214. példa

N-Etil-5-nitro-2-(trimetil-szilil)-benzamid

1,10 g (5 mmol) 49. példa szerinti amid 50 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatdhoz cseppenként hozzdad-
Juk 2 perc leforgésa alatt és 0 °C-on 0,95 ml (15 mmol)
70%-os salétromsav és 5 ml tdmény kénsav hideg ele-
gyét. Az elegyet 0 °C-on keverjiik 10 percig, és utina
Jégre ontjiik, majd etil-acetattal extrahaljuk. A szerves
rétegeket egyesitjiik, telitett konyhasooldattal, telitett
NaHCO;-oldattal és telitett konyhaséoldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betoményitjik. Ily modon
2,68 g (101%) szilard anyagot kapunk, amely 2:1
ardnyban 5-nitro- és 3-nitroizomerbdl ll. A cim szerin-
ti vegytiletet RC-vel kapjuk etil-acetat/hexan elegy fel-
hasznalasa mellett 60% kitermeléssel fehér szind, szi-
lard anyag formajaban.
Olvadaspont: 100-102 °C.

215. példa

6-K10r-N-etil-3-nitro-2-(trimetil-szilil)-benzamid

1,28 g (5 mmol) 45. példa szerinti vegyiilet 20 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatdhoz 0 °C-on cseppenként
hozzaadjuk 0,64 ml (10 mmol) 70%-os salétromsav és
5 ml tdmény kénsav hideg elegyét. Az elegyet 0 °C-on
keverjiikk 10 percig, és utana jégre ontjilk. Az elegyet
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éterrel extrahaljuk, az egyesitett szerves rétegeket teli-
tett NaHCOs-tal és telitett konyhasooldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betdményitjiik, ily modon
1,52 g (101%) szilard anyagot kapunk. A cim szerinti
vegyiiletet etil-acetdt/hexan elegyb6l torténd atkrista-
lyositassal kapjuk 83% mennyiségben szilard anyag for-
majaban.

Olvadaspont: 147-148 °C.

216. példa

2-K16r-N-etil-3-nitro-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A 215. példanal kapott anyaliigokat RC-vel tisztit-
Jjuk etil-acetat/hexdn elegy felhasznalasa mellett, és igy
0,11 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 7% kitermeléssel
fehér szind, szilard anyag alakjaban, amelyet etil-ace-
tat/hexan elegybdl atkristalyositunk. Ily modon tiszta,
cim szerinti vegyiilethez jutunk.
Olvadaspont: 126127 °C.

217. példa

5-Amino-N-etil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

2,67 g (10 mmol) 214. példa szerinti nyersamid
50 ml etanollal készitett oldatat 0,3 g 10%-os palla-
dium/szénnel hidrogénezziik 0,35 MPa nyomason 3 6ra
hosszat. A katalizitort celiten torténd atsziiréssel eltavo-
litjuk, és az oldatot betdményitjiik. A nyersterméket
RC-vel tisztitjuk etil-acetat/hexan felhasznalasa mel-
lett, és etil-acetat’hexan elegybdl atkristalyositjuk. Ity
modon 0,64 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 27%-os
kitermeléssel, amely fehér szini, szilard anyag.
Olvadaspont: 143-145 °C.

218. példa

3-Klo6r-N-etil-2-fluor-6-(trimetil-szilil)-benzamid

11,66 g 3-klor-2-fluor-benzoesav-trimetil-szilil-ész-
tert allitunk el6 84%-os kitermeléssel a 207. példaban le-
irt modszer segitségével, amelybd] 2,47 g-ot atalakitunk
0,45 g 3-klor-2-fluor-6-(trimetil-szilil)-benzoesavva
18%-o0s kitermeléssel a 207. példaban leirt modszer fel-
hasznalasaval. A nyersterméket atalakitjuk savkloridda a
b. példa szerinti modszerrel. A savkloridot 70%-os vizes
etil-aminnal reagaltatjuk az El. altalanos moédszer fel-
hasznaldsdval, és igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk,
amelyet gyorskromatografidas modszerrel tisztitunk etil-
acetat/hexan elegy segitségével, utna pentanbol atkrista-
lyositjuk, és igy 84 mg cim szerinti vegyiiletet kapunk
fakofehér, szilard anyag alakjdban 18%-os hozammal.
Olvadaspont: 96-97 °C.

219. példa
2-K16r-N-etil-3-metoxi-6-(trimetil-szilil)-benzamid
2-Brém-5-metoxi-benzoesavat atalakitunk savklo-
riddd a b. példa szerinti modszerrel. A savkloridot
70%-os etil-aminnal reagéltatjuk az E1. 4ltalanos mod-
szer felhasznaldsaval. Ily modon 24,44 g 2-klor-N-etil-
3-metoxi-benzamidot kapunk 95%-os kitermeléssel.
2,58 g (10 mmol) ily médon eléallitott amidot felol-
dunk 5 ml tomény kénsavban, és adagonként hozza-
adunk 1,47 g (11 mmol) N-klor-szukcinimidet 15 perc
alatt. Az elegyet 2 6ra hosszat keverjik és utdna jeges
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vizbe ontjik. Az elegyet etil-acetittal extrahaljuk,
1,25 normal NaOH-oldattal, telitett natrium-szulfat-
oldattal és telitett konyhasooldattal mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk és betoményitjiik, igy fehér szini, szilard
anyagot kapunk. A nyersterméket etil-acetdt/hexan elegy-
bdl torténd atkristalyositassal tisztitjuk, és igy 1,92 g 6-
brom-2-klor-N-etil-3-metoxi-benzamidot kapunk fehér
szin(i tlkristalyok formdjaban 66%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 181-182 °C.

0,58 g (2,0 mmol) ily médon elGallitott amid 20 ml
THF-fel készitett oldatdhoz —78 °C-on hozziadunk
2,8 ml (4,4 mmol) 1,6 molos hexdnos n-butil-litium-
oldatot. A reakcidelegyet 1 ora hosszat keverjiik
—78 °C-on, utana —30 °C-ra engedjiik felmelegedni és
utdna —78 °C-ra hitjik. Ezutan 0,30 ml (2,4 mmol)
TMSCI-t adunk az elegyhez, és az egészet —30 °C-ra
engedjiik felmelegedni, majd a szokasos médon feldol-
gozzuk. A nyersterméket RC-vel tisztitjuk etil-ace-
tat/hexan elegy felhasznalasa kozben, és hexanbdl at-
kristalyositjuk. Ily médon a cim szerinti vegyiiletet kap-
juk fakofehér, szilard anyag formajdban 45 mg mennyi-
ségben, amely 4%-os kitermelésnek felel meg.
Olvadaspont: 136—137 °C.

220. példa

3-Brom-2-klor-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

0,79 g (2,2 mmol) 201. példa szerinti vegyiilet és
0,44 ml (2,9 mmol) TMEDA 20 ml THF-fel készitett ol-
datdhoz —78 °C-on hozzaadunk 2,3 ml (2,9 mmol)
0,86 molos ciklohexanos szek-butil-litium-oldatot:
A reakcioelegyet —78 °C-on keverjiik 30 percig, és hoz-
zaadunk 0,26 ml (3,0 mmol) 1,2-dibrom-metant. A reak-
cidelegyet 15 percig keverjilkk —78 °C-on, és hozza-
adunk telitett NaHCO;-oldatot. Az elegyet éterrel ext-
rahéljuk, telitett konyhaséoldattal mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk és betoményitjiik. Ily modon sarga szini
olajat kapunk, amelyet 30 ml aceton és 15 ml 6 normal
HCl-oldat elegyében oldunk, és az oldatot éjszakan 4t
keverjiik, utana pedig betdményitjiik. A maradékot éter-
rel extrahaljuk, a szerves rétegeket telitett konyhaséol-
dattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik,
igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk atlatsz6 olaj forma-
jaban. A nyersterméket RC-vel tisztitjuk etil-acetat/he-
xan elegy felhasznalasaval, és pentanbol —78 °C-on at-
kristalyositjuk. Ily médon 76 mg fehér szind, szilard ter-
meéket kapunk 10%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 105-106 °C.

221. példa
N-Etil-2-fenil-6-(trimetil-szilil)-benzamid
2-Fenil-benzoesavat atalakitunk klondda a b. példa-
ban leirt moédszerrel. A savkloridot 70%-o0s vizes etil-
amin-oldattal reagéltatjuk az E1. altalanos médszer sze-
rint, és igy 10,59 g N-etil-2-fenil-benzamidot allitunk
el 94%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 77-79 °C.

2,25 g (10 mmol) amidot és 1,2 egyenértéknyi
TMEDA-t osszekeveriink THF-ben, és az elegyet
—78 °C-ra hiitjiik, majd hozzdadunk 2,2 egyenértéknyi
1,3 molos szek-butil-litiumot cseppenként. A keletkezd
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reakcioelegyet —78 °C-on keverjitk 30 percig, és csep-
penként hozzdadunk 1,2 egyenértéknyi TMSCI-t. A reak-
cidelegyet —78 °C-on keverjik 30 percig, és utana
—-30 °C-ra engedjiik felmelegedni, majd szokdsos mo-
don feldolgozzuk. A nyersterméket gyorskromatografias
uton tisztitjuk és hexanbdl atkristalyositjuk. Ily médon
1,15 g cim szerinti vegyiiletet kapunk 39%-os kiterme-
léssel.

Olvadaspont: 159-160 °C.

222. példa

5-(Dimetil-amino)-N-etil-N-(1-metoxi-2,2-dimetil-
propil)-2-(trimetil-szilil)-benzamid

0,72 g (2,0 mmol) 201. példa szerinti vegyiilet és
1,20 ml (8,0 mmol) TMEDA 30 ml THF-fel készitett ol-
datat —78 °C-on 5,6 ml (9,6 mmol) 1,7 mélos pentanos
terc-butil-litium-oldattal kezeljiik, és lassan —20 °C-ra
engedjiik felmelegedni 4 ora alatt. A reakciot 0,86 ml
(10 mmol) 1,2-diklér-metannal megallitjuk, a reak-
cioelegyet telitett NaHCO;-oldattal higitjuk, éterrel
extrahaljuk, a szerves rétegeket telitett konyhasooldat-
tal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betdményitjiik,
igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk. A nyersterméket
RC-vel tisztitjuk etil-acetat/hexan elegy felhasznalasa-
val, és pentanbol atkristalyositjuk —78 °C-on. Ily mo-
don a cim szerinti vegyiiletet kapjuk fehér szini, szi-
lard anyag formajaban 0,14 g mennyiségben, amely
20%-os kitermelésnek felel meg.
Olvadaspont: 96—98 °C.

223. példa

2-K16r-N-etil-3-formil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A 230. példa szerinti mddszer szerint jarunk el, de
2 egyenértéknyi DMF-et hasznalunk metil-jodid he-
lyett, igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk. A nyerster-
méket etil-acetdt/hexdn elegybdl atkristalyositjuk, és
igy 1,16 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szind tG-
kristalyok forméjaban 82%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 140—-142 °C.

224. példa

2-Klor-3-(difluor-metil)-N-etil-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

0,26 g (0,92 mmol) 223. példa szerinti vegyiilet
10 ml CH,Cl,-dal készitett oldatat 0 °C-on kezeljiik
0,2 ml (0,92 mmol) DAST-tal, és ezen a hémeérsékleten
tartjuk 22 ora hosszat. A reakcidelegyet ezutén vizbe
ontjiik, éterrel extrahaljuk, a szerves rétegeket telitett
NaHCO;-oldattal és telitett konyhaséoldattal mossuk,
MgSO0, felett szaritjuk és betoményitjiik, igy a cim sze-
rinti vegyiiletet kapjuk. A nyersterméket atkristalyosit-
juk hexanbol, és igy 0,20 g cim szerinti vegyiilethez ju-
tunk fakofehér, kristalyos termékként 70%-os kiterme-
léssel.
Olvadaspont: 120-121 °C.

225. példa

N-Etil-5-(trifluor-metil)-2-(trimetil-szilil)-benzamid

3-(Trifluor-metil)-benzoesavat atalakitunk savklo-
ridda a b. példanal leirt modszerrel. A savkloridot 70%-
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os vizes etil-aminnal reagaltatjuk az E1. altalanos mod-
szer felhaszndlasdval, és igy a cim szerinti vegyiiletet
kapjuk. A terméket hexanbol atkristalyositjuk, és igy
2,24 g N-etil-3-(trifluor-metil)-benzamidhoz jutunk fe-
hér szind tlkristdlyok formdjdban 19%-os kiterme-
léssel.

Olvadaspont: 98—99 °C.

Ezt az amidot 1,3 egyenértéknyi TMSCl-lel rea-
galtatjuk a 221. példaban leirt modon, és igy a cim sze-
rinti vegyiiletet kapjuk. A nyersterméket RC-vel tisztit-
juk etil-acetat/hexan elegy felhasznalasaval, és pentan-
bol atkristalyositjuk —78 °C-on. Hly médon 0,14 g cim
szerinti terméket kapunk fehér szind, szilard anyag for-
majaban 5%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 101-102 °C.

226. példa

5-(Dimetil-amino)-N-etil-2-(trimetil-szilil)-benz-
amid

0,31 g (0,85 mmol) 222. példa szerinti vegyiiletet
feloldunk 20 ml CH,Cl,-ban, és az oldatot 2,1 ml
(15 mmol) jod-trimetil-szildnnal kezeljik foliaval leta-
kart lombikban. A reakcidelegyet 2 6ra hosszat kever-
jiik, és utdna telitett NaHCO;-oldat hozzdad4saval meg-
allitjuk a reakciot. Az elegyet éterrel extrahaljuk, a szer-
ves rétegeket telitett konyhasdoldattal és telitett nat-
rium-biszulfit-oldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk
és betomeényitjiikk. Ily moédon a cim szerinti vegyiiletet
kapjuk. A nyersterméket RC-vel tisztitjuk etil-ace-
tat/hexan alkalmazasa kozben, és hexanbodl atkristalyo-
sitjuk. Ily modon 68 mg cim szerinti vegyiilethez ju-
tunk 5%-os kitermeléssel. A termék fehér szind, szi-
lard anyag.
Olvadaspont: 141-143 °C.

227. példa

2-Kl16r-N-etil-3-(hidroxi-metil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

50 mg (1,2 mmol) natrium-bér-hidrid 20 ml etanol-
lal készitett oldatdhoz hozzaadunk 0,62 g (2,2 mmol)
222. példa szerinti vegyiiletet. Az elegyet 45 percig ke-
verjilk, vizzel higitjuk és kalium-dihidrogén-foszfattal
kezeljiik. A keletkez6 elegyet etil-acetéttal extrahaljuk,
a szerves rétegeket telitett konyhasdoldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik. Igy a cim sze-
rinti vegyiiletet kapjuk, amelyet etil-acetit/hexan elegy-
b6l atkristalyositva tisztitunk, és igy 0,51 g fehér szind,
kristalyos anyaghoz jutunk 82%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 244-245 °C.

228. példa

2-Klor-N-etil-3-(fluor-metil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

0,29 g (1,0 mmol) 227. példa szerinti vegyiilet 20 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatat 0,26 ml (2,0 mmol) DAST-
tal kezeljiik, és az elegyet 1 6ra hosszat keverjiik. A reak-
cidelegyet vizbe ontjik, éterrel extrahdljuk, az éteres ré-
tegeket telitett konyhasooldattal mossuk, MgSO, felett
széritjuk és betdményitjiik, igy a cim szerinti vegyiiletet
kapjuk. A nyersterméket RC-vel tisztitjuk etil-acetat/he-
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xan elegy felhasznaldsa mellett, és hexanbdl atkristalyo-
sitjuk. Ily médon 0,20 g cim szerinti vegyiiletet kapunk
71%-os kitermeléssel fehér szint kristalyokként.
Olvadaspont: 104—105 °C.

229. példa

2-Kl1ér-3-ciano-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

0,28 g (1,0 mmol) 223. példa szerinti vegyiilet és
0,12 g (1,7 mmol) hidroxil-amin-hidroklorid 10 ml piri-
dinnel készitett oldatat szobah6mérsékleten keverjik
2 6ra hosszat. Ezutan 0,75 ml (8,0 mmol) ecetsavanhid-
ridet adunk az oldathoz, és az egészet 100 °C-on mele-
gitjik 1,5 dora hosszat. Az elegyet ezutin betoményit-
Jik, a maradékhoz vizet adunk, és az elegyet éterrel
extrahaljuk. A szerves rétegeket 0,5 normal HCI-
oldattal, telitett NaHCOQ,-oldattal és telitett konyhasdol-
dattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményit-
Juk, igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk. A nyerstermé-
ket etil-acetdt/hexan elegybdl valo atkristalyositassal
tisztitjuk, és igy 0,21 g fehér szind tikristalyokat ka-
punk 74%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 111-112 °C.

230. példa

2-Kl1or-N-etil-3-metil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A 201. példa szerinti vegyiilet és 1 egyenértéknyi
TMEDA 1:1 térfogatarany THF/éter eleggyel készi-
tett oldatat —100 °C-on kezeljiik 2,0-2,2 egyenérték-
nyi 1,3 molos szek-butil-litium ciklohexanos oldataval,
amelyet cseppenként adunk hozza oly méddon, hogy a
homeérséklet —95 °C alatt maradjon. A reakciGelegyet
-100 °C-on keverjik 30 percig, utdna hozzaadunk
2,2 egyenértéknyi metil-jodidot, és a reakcidelegyet
—30 °C-ra engedjiik felmelegedni, majd az elegyet szo-
kasos modon feldolgozzuk.

A nyersterméket N-etil-benzamiddd hidrolizaljuk
oly modon, hogy 7,5 ml/mmol dioxanban oldjuk, és
hozzdadunk 2,5 ml/mmol témény HCl-oldatot. Az ele-
gyet szobahémeérsékleten keverjik 1,5 6ra hosszat, és
telitett konyhasooldatot adunk hozza. Az elegyet éter-
rel extrahaljuk, a szerves kivonatokat telitett NaHCO,-
oldattal és telitett konyhasdoldattal mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk és betoményitjiik. A nyersterméket tisztit-
juk oly médon, hogy elébb hexanbol, majd kétszer vi-
zes metanolbol atkristalyositjuk, és igy 0,18 g cim sze-
rinti vegyiiletet kapunk fehér szinii tiknistalyok forma-
jaban 27%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 120-122 °C.

231. példa

2-K16r-N-etil-3-(metil-tio)-6-(trimetil-szilil)-benz-
amid

A 230. példdban ismertetett modon jarunk el, de a
metil-jodid helyett metil-metan-tioszulfonatot haszna-
lunk 2,2 egyenértéknyi mennyiségben, és igy a cim sze-
rinti vegyiiletet kapjuk. A nyersterméket etil-acetat/he-
xan elegybdl vald atkristalyositassal tisztitjuk, és igy
1,12 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szint tiikris-
talyok formajaban 74%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 137-139 °C.
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232. példa

3-Brom-6-k16r-N-etil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

20 g (0,08 mol) 2-kl6r-5-brom-benzoesavat 50 ml
CH,Cl,-ban kezeliink 30 ml (0,34 mol) oxalil-klo-
riddal és katalitikus mennyiségli DMF-fel 2 6ra hosz-
szat szobahOmérsékleten. A reakcidelegyet ezutdn va-
kuumban betoményitjik, és igy savkloridot kapunk.
A savkloridot etil-aminnal reagaltatjuk az E2. mod-
szer szerint, és igy 2-klor-5-brom-N-etil-benzamidhoz
jutunk.

LDA képzddik 1,7 ml (0,004 mol) 2,5 moélos n-
butil-litiumnak 0,6 ml (0,004 mol) diizopropil-aminhoz
10 ml THF-ben —78 °C-on torténd hozziadasa esetén.
Az elegyet rovid idére 0 °C-ra melegitjiikk és utana
—78 °C-ra hitjiik, és hozzdadjuk a fenti vegyiilet 5 ml
THF-fel készitett oldatat. Ezt kovetden 0,5 ora hosszat
—78 °C-on tartjuk az elegyet, és hozzdadunk 0,31 ml
(0,0024 mol) TMSCI-t. A reakcioelegyet —40 °C-ra me-
legitjiik, vizes NaHCO;-oldatba ontjiikk és éterrel ext-
rahaljuk. Az éteres kivonatot vizzel és telitett konyhaso-
oldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményit-
jiikk. A nyersterméket gyorskromatografias modszerrel
tisztitjuk 0—15% etil-acetat/hexan elegy felhasznalasa-
val, és igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk fehér szini,
szilard anyagként 0,2 g mennyiségben, amely 32%-os
kitermelésnek felel meg.

Olvadaspont: 155-157 °C.

233. példa

3-Amino-6-klor-N-etil-2-(trimetil-szilil)-benzamid

6,85 g (0,023 mol) 215. példa szerinti vegyiilet és
katalitikus mennyiségii PtO, elegyét etanolban Parr hid-
rogénezbkésziilékbe vissziik és 16 oOra hosszat ott tart-
Juk. Ezutan a reakcioelegyet celiten atszilrjiik és beto-
meényitjitkk. A keletkezett szilard anyagot feloldjuk
CH,Cl,-ban és szilikagélen haromszor atsziirjik.
A sziirletet betdményitjiik, és a cim szerinti vegyiiletet
kapjuk sarga szind, szilard anyag formajaban 13%-os
kitermeléssel.
Olvadaspont: 147-149 °C.

234. példa

2,4-Dikl6r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

5,8 g (0,027 mol) 2,4-diklor-N-benzamidot allitunk
elé 92%-os kitermeléssel 4 ml (0,03 mol) 2,4-dikl6r-
benzoil-kloridbol és etil-aminbol (70 tomeg% vizben)
az E2. modszer alkalmazasdval.

1,5 mélos LDA-t THF-ben cseppenként hozza-
adunk 2 g (0,01 mol) fenti amid és 1,5 ml (0,011 mol)
TMSCI THF-fel készitett é&s —100 °C-ra hitétt oldata-
hoz nitrogéngazlégkorben. A reakcioelegyet 30 perc el-
teltével hig, vizes NaHCOj;-oldatba ontjitk és éterrel
extrahdljuk. Az éteres kivonatot vizzel és telitett kony-
hasodoldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betdmé-
nyitjik. A nyersterméket szilikagélen atsziirjiik etil-
acetat/hexan eleggyel torténd lépcsbzetes elualas koz-
ben és betdoményitjiik. Ily modon a cim szerinti vegyiile-
tet kapjuk fehér szind, szilard anyag formajaban 19%-
os kitermeléssel.

Olvadaspont: 101-103 °C.
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235. példa

2-K16r-4-(1,1-dimetil-etil)-N-etil-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

9,0 g (0,044 mol) 4-terc-butil-N-etil-benzamidot al-
litunk elé6 97%-os kitermeléssel 9 ml (0,045 mol) 4-
terc-butil-benzoil-kloridbol és etil-aminbdl (70 to-
meg% vizben) az E2. médszer felhasznalasaval.

41 ml (0,053 mol) 1,3 mélos ciklohexanos szek-
butil-litiumot cseppenként hozzaadunk 5 g (0,024 mol)
fenti amid és 4 ml (0,027 mol) TMEDA THF-fel készi-
tett és —78 °C-ra hiittt oldatahoz nitrogéngazlégkor-
ben. Ezutan 30 perc elteltével az elegyhez hozzaadjuk
6,4 g (0,027 mol) hexaklor-etan THF-fel késziilt olda-
tat. A reakcidelegyet 0,5 6ra hosszat —78 °C-on tartjuk,
utana —30 °C-ra melegitjiik és hig, vizes NaHCO;-ol-
datba ontjiik, majd éterrel extrahaljuk. Az éteres kivona-
tot vizzel és telitett konyhasdoldattal mossuk, MgSO,
felett szaritjuk és betoményitjik. A keletkez§ szilard
anyagot ciklohexanb6l atkristalyositjuk, és igy 5 g 2-
klor-4-terc-butil-N-etil-benzamidot kapunk fehér szi-
nd, szilard anyag formajaban.

2,5 g (0,01 mol) fenti vegyiilet és 1,66 ml (0,011 mol)
TMEDA THF-fel készitett oldatdhoz —78 °C-ra tortént
hiitésnél nitrogéngézlégkorben hozzicsepegtetjiik 17 ml
(0,022 mol) 1,3 molos szek-butil-litium ciklohexannal
keszitett oldatat, majd 0,5 ora elteltével hozzaadunk
1,6 ml (0,0125 mol) TMSCI-t. A reakcidelegyet —78 °C-
on keverjiikk 45 percig, utana —30 °C-ra melegitjiikk és
hig, vizes NaHCO;-oldatba Ontjiilk, majd éterrel
extrahaljuk. Az éteres kivonatot vizzel és telitett konyha-
sdoldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményit-
jik. A nyersterméket gyorskromatografias titon tisztit-
juk, és az elualast 0—10% etil-acetat/hexan eleggyel vé-
gezzik. Ily mddon a cim szerinti vegyiiletet kapjuk
0,78 g mennyiségben fehér szini, szilard anyagként
25%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 124-126 °C.

236. példa

6-Brom-N-etil-3-metoxi-2-(trimetil-szilil)-benzamid

2-Brém-5-metoxi-benzoesavat savkloridda alaki-
tunk a b. példédban leirt médon, majd a kloridot etil-
amidda alakitjuk.

1 g (0,004 mol) ily médon kapott etil-amid és
0,63 ml! (0,005 mol) TMSCI 15 ml THF-fel készitett ol-
datat —100 °C-ra hiitjiik nitrogéngazlégkdorben, és csep-
penként hozzaadunk 4,5 ml (0,009 mol) 2 mélos LDA-t.
Az elegyet —78 °C-on keverjiik 0,5 6ra hosszat €s uta-
na vizes NaHCO;-oldatba ontjitk, majd éterrel extra-
haljuk. Az éteres kivonatot vizzel és telitett konyhasdol-
dattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményit-
juk. A kapott nyersterméket éterrel trituraljuk, és a ke-
letkezd szilard anyagot vizes etanolbdl atkristalyosit-
juk. Ily médon 100 mg fehér szinii, szilard anyagot ka-
punk 8%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 200 °C.

237. példa
6-K16r-3-(dimetil-amino)-N-etil-2-(trimetil-szilil)-
benzamid
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2-K16r-5-nitro-N-etil-benzamidot allitunk el6 a
megfeleld savbol a 232. példdban megadott médon.
25 g (0,11 mol) ilyen vegyiilet 250 ml etil-acetattal ké-
szitett oldatat 75 ml vizzel és 325 ml jégecettel egyiitt
melegitjiikk, és utana hozzaadunk 25 g (0,44 mol) vas-
port az elegyhez. A reakci6 exoterm, igy élénk gazfejlo-
dést észleliink 1 6ra hosszat, jollehet jeges fiird6ben hit-
jik. A gazfejlédés megszlinése utdn a reakcioelegyet
vizbe 6ntjiik, amely CH,Cl,-ot tartalmaz, és a fennma-
radé vasat szliréssel eltavolitjuk. A szirletet
CH,Cl,-dal extrahaljuk néhanyszor, a szerves rétegeket
egyesitjiik, vizzel és telitett konyhasooldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betoményitjiik. Ily mddon
12,5 g 2-klor-5-amino-N-etil-benzamidot kapunk olaj
formajaban 57%-os kitermeléssel.

3 g (0,015 mol) fenti amin, 3,8 g (0,028 mol) ka-
lium-karbonat és 1,4 ml (0,022 mol) metiljodid ele-
gyét DMF-ben keverjiikk szobahémérsékleten éjszakan
at. A reakcidelegyet ezutan vizbe ontjiik és éterrel ext-
rahéaljuk. Az éteres réteget vizzel és telitett konyhasool-
dattal mossuk, MgSQ, felett szaritjuk és betoményit-
jik. Ily médon olajat kapunk, amelyet gyorskromatog-
rafids Gton tisztitunk, és az eludlast 0-50% etil-ace-
tat/hexan eleggyel végezziik. Ily modon N-etil-2-klor-
5-(dimetil-amino)-benzamidot kapunk sarga szind, szi-
lard anyag forméjaban 29%-os kitermeléssel.

0,65 g (0,003 mol) fenti vegyiilet THF-fel készitett
oldatat —78 °C-on keverjiik nitrogéngazlégkorben,
majd 1,7 mélos pentanos terc-butil-littumot adunk hoz-
za. Az elegyhez 0,5 ora hosszat —78 °C-on torténd ke-
verés utdn THF-fel készitett TMSCl-oldatot adunk, és
az elegyet 1 6ra hosszat keverjitk —78 °C-on. Ezt kove-
téen a reakcidelegyet vizes NaHCO;-oldatba ontjiik és
éterrel extrahdljuk. Az éteres kivonatot vizzel és telitett
konyhasoéoldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és be-
toményitjiik. A nyersterméket hexan/CH,Cl,/etil-acetat
eleggyel triturdljuk és szdrjiik. Ily médon a cim szerinti
vegyiiletet kapjuk 0,100 g fehér szinii, szildrd anyag for-
majaban 11%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 179-180 °C.

238. példa

2-K16r-N-etil-3-(metil-szulfonil)-6-(trimetil-szilil)-
benzamid

0,30 g (1,0 mmol) 231. példa szerinti vegyiilet
20 ml CH,Cl,-dal készitett oldatahoz szobah6mérsékle-
ten hozzaadunk 0,59 g (3,4 mmol) m-klor-perbenzoe-
savat. A reakcioelegyet 7 ora hosszat keverjiik, telitett
NaHCOjs-oldattal és telitett konyhasooldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betdoményitjiik, igy a cim sze-
rinti vegyiiletet kapjuk. A nyersterméket etil-acetat/he-
xan elegybdl valo atkristalyositassal tisztitjuk, és igy
0,26 g fehér szind tlikristalyokat kapunk 79%-os kiter-
meléssel.
Olvadaspont: 139-140 °C.

239. példa

2-K16r-N-etil-3-j6d-6-(trimetil-szilil)-benzamid

A 230. példa szerinti modszert kovetjikk, a metil-
jodidot azonban 2,3 egyenértéknyi 1,2-dijod-etannal he-
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lyettesitjilk, és igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk.
A nyersterméket gyorskromatografiaval tisztitjuk etil-
acetat/hexan elegy hasznélata kozben, és utdna vizes
metanolbél atkristalyositjuk. Ily modon 2,72 g cim sze-
rinti vegyiiletet kapunk fehér szinii kristalyok forméja-
ban 71%-os kitermeléssel.

Olvadéspont: 128—130 °C.

240. példa

5-(Benzoil-amino)-N-etil-2-(trimetil-szilil)-benz-
amid

0,118 g (0,5 mmol) 217. példa szerinti vegyiilet
10 ml CH,Cl,-dal készitett oldatdhoz hozzdadunk
0,14 ml (1,0 mmol) trietil-amint, 70 pul (0,6 mmol)
benzoil-kloridot és 12 mg 4-(dimetil-amino)-piridint.
A reakcidelegyet szobahémérsékleten keverjikk 16 ora
hosszat, vizzel higitjuk és etil-acetttal extrahaljuk.
A kivonatokat 0,04 normal HCl-dal, telitett NaHCO;-
oldattal és telitett konyhasooldattal mossuk, MgSO, fe-
lett szaritjuk és betoményitjiik, igy a cim szerinti vegyii-
letet kapjuk. A nyersterméket etil-acetat/hexan elegy-
bél torténd atkristalyositassal tisztitjuk, és igy a cim sze-
rinti vegytiletet kapjuk pelyhes, fehér szinl kristalyok
formdjaban 0,129 g mennyiségben, amely 76%-os kiter-
melésnek felel meg.
Olvadaspont: 185-187 °C.

241. példa

2-K16r-N-etil-3-[2-(E)-nitro-etenil}-6-(trimetil-szi-
1il)-benzamid

0,199 g (0,7 mmol) 223. példa szerinti vegyiilet
5 ml metanollal készitett oldatahoz 0 °C-on adagonként
hozzaadunk 0,3 ml (5,0 mmol) nitro-metant és 2,3 ml
(5,8 mmol) 2,5 normal NaOH-oldatot 2 6ra leforgasa
alatt. A keletkez0 szuszpenziot feloldjuk jeges hideg
viz hozzaadasaval, és ezenkiviil hozzaadunk 10 ml
2 normal HCl-oldatot. A kivalt csapadékot sziiréssel el-
kiil6nitjiik és vizzel mossuk, igy nyers-, cim szerinti ve-
gyiletet kapunk. A nyersterméket vizes metanolbdl
valo atkristalyositassal tisztitjuk, és igy a cim szerinti
vegyiiletet kapjuk vilagossarga, pelyhes, szilard anyag
forméjaban 60 mg mennyiségben, amely 26%-os kiter-
melésnek felel meg.
Olvadaspont: 104—-106 °C.

242. példa

2-K16r-N-etil-3-fenil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

0,191 g (0,5 mmol) 239. példa szerinti vegyiilet és
23 mg (0,02 mmol) palladium-tetrakisz(trifenil-fosz-
fin) 10 ml toluollal készitett oldatdhoz hozzdadunk
0,5 ml 2 mdlos natrium-karbonat-oldatot és 73 mg
(0,6 mmol) fenil-borsavat. Az elegyet 90 °C-on melegit-
jik 30 ora hosszat, adagonként hozzaadunk 20 mg kata-
lizatort és 0,5 ml 2 moélos natrium-karbonat-oldatot, és
a melegitést 24 6ra hosszat folytatjuk. A hideg reakcio-
elegyet CH,Cl,-dal higitjuk és 2 molos natrium-kar-
bonattal (50 ml 5 ml témény NH,OH-dal) mossuk.
A szerves réteget MgSO, felett széritjuk és betoményit-
Jjik. A nyersterméket RC-vel tisztitjuk etil-acetat/hexan
elegy haszndlata mellett, és hexanbol atkristalyositjuk.
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Ily médon a cim szerinti vegyiiletet kapjuk fehér szinii
tikristalyok formajdban 98 mg mennyiségben 59%-os
kitermeléssel.

Oilvadaspont: 134—135 °C.

243. példa

3-Acetil-2-kl6r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

0,284 g (1,0 mmol) 223. példa szerinti vegyiilet
20 ml THF-fel készitett oldatdhoz —78 °C-on hozza-
adunk 3,2 ml (4,4 mmol) 1,4 molos éteres metil-litium-
oldatot adagonként 1 ora alatt. A reakcioelegyet tovab-
bi 1 6ra hosszat keverjiikk —78 °C-on, és telitett citrom-
savoldattal megszakitjuk a reakciot. Az elegyet etil-
acetattal extrahaljuk, és a szerves rétegeket telitett kony-
hasooldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betomé-
nyitjiik, igy a szekunder alkoholt kapjuk olaj forma-
jaban.

A nyersalkohol etil-acetatos oldatat hozzaadjuk
0,54 g (2,5 mmol) piridinium-klér-kromat 50 ml
CH,Cl,-dal készitett szuszpenzidjahoz. A szuszpenziot
3 napig keverjilk, 100 ml étert adunk hozza, és a szusz-
penziot atsziirjiik szilikagélvankoson, majd betoményit-
jiik, igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk olaj formaja-
ban. A nyersterméket RC-vel tisztitjuk etil-acetat/he-
xan elegy felhasznalasa kdzben, utana éter/hexan elegy-
bdl atkristalyositjuk, és igy a cim szerinti vegyiiletet
kapjuk fehér szind tdkristalyok formdjaban 0,126 g
mennyiségben 42%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 78-80 °C.

244. példa

2-Kl6r-3-[(etil-amino)-karbonil]-4-(trimetil-szilil)-
benzoesav-metil-észter

0,71 g (4,2 mmol) eziist-nitrat 20 ml vizzel készitett
oldatdhoz hozzéadunk 3,4 ml (8,2 mmol) 2,5 normal
NaOH-oldatot, amikor is barna szuszpenzié keletkezik.
Ezutan 0,56 g (2,0 mmol) 223. példa szerinti aldehid
25 ml THF-fel készitett oldatat adjuk az elegyhez, és az
egészet szobahémérsékleten keverjiik 2 6ra hosszat. Ez-
utan az elegyet celiten atszlrjiik, vizzel higitjuk és
CH,Cl,-dal mossuk. A vizes oldatot megsavanyitjuk
2 normal HCl-oldattal, és CH,Cl,-dal extrahaljuk.
A szerves rétegeket telitett konyhasooldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betdményitjitk. Ily mddon a
karbonsavat kapjuk fehér szind, szildrd anyag formaja-
ban 0,57 g mennyiségben 95%-os kitermeléssel.

A karbonsavat atalakitjuk savkloridda a b. példaban
ismertetett modszerrel.

0,48 mmol savklorid 10 ml toluollal készitett oldata-
hoz hozzdadunk 0,139 ml (1,0 mmol) trietil-amint és
0,08 ml (2,0 mmol) metanolt. A reakcidelegyet szoba-
hémeérsékleten keverjiik 16 ora hosszat, uténa telitett
NaHCO;-oldattal higitjuk és etil-acetattal extrahéljuk.
A szerves rétegeket telitett konyhasooldattal mossuk,
MgSO, felett szaritjuk és betdményitjiik, igy a cim sze-
rinti vegyiiletet kapjuk. A nyersterméket atkristalyosit-
juk éter/hexan elegybdl ~78 °C-on, és igy a cim szerin-
ti vegyiilethez jutunk 0,104 g mennyiségben 69%-os ki-
termeléssel.

Olvadéspont: 103—104 °C.
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245. példa

N-Etil-5-izotiocianato-2-(trimetil-szilil)-benzamid

0,354 g (1,5 mmol) 217. példa szerinti vegyiiletnek
25 ml CH,Cl,-dal alkotott oldatdhoz hozzdadunk
0,35 g (1,5 mmol) 1,1’-tiokarbonil-2(1H)-piridint. Az
oldatot szobahémérsékleten keverjitkk 40 percig, utana
CH,Cl,-dal higitjuk és vizzel, majd telitett konyhaséol-
dattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményit-
jiik, igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk. A nyerstermé-
ket gyorskromatografias Gton tisztitjuk CH,Cl, alkalma-
zasa kozben, és utana hexdnbdl atkristalyositjuk. Ity
modon a cim szerinti vegyiiletet kapjuk 0,336 g mennyi-
ségben fehér szini tikristdlyokként 81%-os kiterme-
1éssel.
Olvadaspont: 106,5-108 °C.

246. példa

N-Etil-3-nitro-2-(trimetil-szilil)-benzamid

A cim szennti vegyiiletet kis mennyiségben kapjuk
a 214. példa szerinti elGallitasnal az RC-vel valo tiszti-
tasnal etil-acetat/hexéan eleggyel torténd elualas soran.
A nyersterméket éter/hexan elegybdl atkristalyositjuk
és 65 °C-on 6,5 Pa-on szaritjuk, és igy 0,656 g cim sze-
rinti vegyiilethez jutunk fehér szind tlikristalyok forma-
Jjaban 25%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 84—-86 °C.

247. példa

N-Etil-2-(1,1-dimetil-etoxi)-benzamid

65,92 g (0,266 mol) 2-j6d-benzoesavat, 40,5 g
(0,319 mol) oxalil-kloridot, 200 ml CH,Cl,-ot ¢és
10 csepp DMF-et egyiitt keveriink szobahdmérsékleten
éjszakan at. Ezutan a reakcioelegyet betoményitjik, to-
luolt adunk hozza, és az oldatot betdményitjiik, igy a
nyers 2-jod-benzoil-kloridot kapjuk.

A savkloridot 70%-os vizes etil-aminnal reagaltat-
juk az El. altalanos médszer szerint, és igy 70,80 g N-
etil-2-jod-benzamidot kapunk vordsbarna, szilard
anyag formajaban 97%-os kitermeléssel.

12,25 g (0,109 mol) kdlium-terc-butoxidot feloldunk
50 ml piridinben, és 10,81 g (0,109 mol) kupro-kloridot
adunk az oldathoz. A fekete szuszpenziot szobahémér-
sékleten keverjik 30 percig, és hozzdadunk 10,00 g
(36,4 mmol) N-etil-2-j6d-benzamidot cseppenként,
20 ml piridinben oldva. Az elegyet szobahdmérsékleten
keverjik 1 o6ra hosszat, utana vizes ammonium-hid-
roxid-oldatba ontjiik és éterrel extrahaljuk. A szerves ki-
vonatokat 1 normal NaOH-oldattal és telitett konyhaso-
oldattal mossuk, MgSO, felett széritjuk és betoményit-
jlik, igy barna szinq, félszilard anyagot kapunk. A nyers-
terméket gyorskromatografias uton tisztitjuk etil-ace-
tat/hexan elegy felhasznalasaval, és igy a cim szerinti ve-
gyliiletet kapjuk 2,36 g mennyiségben vilagossarga, szi-
lard anyag forméjdban 29%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 34,5-36 °C.

248. és 249. példa

248. példa
N-Etil-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarboxamid
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249. példa

N-Etil-3,5-bisz(trimetil-szilil)-2-tiofénkarboxamid

a) 20 g 2-tiofénkarbonsav és 30 ml tionil-klorid ele-
gyét visszafolyatis kozben melegitjilkk 2,5 6ra hosszat,
utdna lehiitjiik és betdményitjik vikuumban. Ily mo-
don 21 g nyers 2-tiofénkarbonsav-kloridot kapunk bo-
rostyansarga szini olaj formajaban.

b) 7,3 g (50 mmol) 2-tiofénkarbonsav-klorid 30 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatat hozzaadjuk 11 g 70%-os
vizes etil-aminhoz -5 °C-on, és a keletkez8 oldatot
szobahémérsékleten keverjiik 18 dra hosszat, majd vi-
zet adunk hozza. A szerves réteget elkiilonitjik, viz-
zel és telitett konyhaséoldattal mossuk, szaritjuk és be-
toményitjik. A maradékot gyorskromatografiasan tisz-
titjuk 25% etil-acetat/hexan elegy felhasznalasa mel-
lett, és igy 6,4 g N-etil-2-tiofénkarboxamidot kapunk
fehér szinf, szilard anyag forméajaban 83,1%-os kiter-
meléssel.

Olvadaspont: 75-78 °C.

¢) 18 ml 2,5 moélos hexanos n-butil-litium-oldatot
cseppenként hozzdadunk 3,1 g (20 mmol) N-etil-2-
tiofénkarboxamid 50 ml THF-fel készitett oldatdhoz
—65 °C alatti homérsékleten pozitiv nitrogéngaziég-
korben, és a keletkez6 oldatot —70 °C-on keverjiik
45 percig. Ezutan 9 ml TMSCI-t adunk lasst iitemben
—60 °C alatti hémérsékleten az oldathoz, és a keverést
folytatjuk —60 °C alatti h6mérsékleten 15 percig. Az ol-
datot 0 °C-ra engedjiik felmelegedni, utana vizbe ont-
jik és CH,Cl,-dal extrahdljuk. A szerves réteget elkiilo-
nitjiik, telitett konyhasooldattal mossuk, széritjuk és be-
toményitjiik, majd gyorskromatografias modszerrel tisz-
titjuk a maradékot, az elualast pedig 5% etil-acetat/he-
xan eleggyel végezziik. Ily modon 3,1 g 248. példa sze-
rinti vegytiletet kapunk fehér szind, szilard anyag for-
majaban.

Olvadéspont: 81-84 °C.

Emellett 1,1 g 249. példa szerinti vegyiilet is kelet-
kezik szintelen olaj formajaban.
n¥=1,5228.

250. példa

N,N-Dietil-2,4-bisz(trimetil-szilil)-3-furankarbox-
amid

a) 10 g (0,1 mol) diizopropil-amin 90 ml THF-fel
készitett oldatdhoz pozitiv nitrogéngazlégkorben hoz-
zaadunk 40 ml (0,1 mol) 2,5 molos hexanos n-butil-
litium-oldatot —20 °C-on, és a keletkezd elegyet
—20 °C alatti hémérsékleten keverjitk 0,5 6ra hosszat,
utana —70 °C-ra hiitjiikk és hozzaadjuk 5,1 g (46 mmol)
3-furansav 50 ml THF-fel késziilt oldatat, mikozben a
hémeérsékletet —70 °C alatt tartjuk. A hozzaadas befeje-
zése utan a keverést még 1 ora hosszat folytatjuk
—-70 °C-on. Ezt kovetéen 20 ml TMSCI-t adunk
-70 °C-on a reakcidoldathoz és —70 °C-on tovabb ke-
verjik 0,5 o6ra hosszat, majd szobahémérsékletre en-
gediik felmelegedni, utana CH,Cl,, jeges viz és 2 nor-
mal HCl-oldat elegyébe Ontjiik. A vizes réteget elkiilo-
nitjiik és CH,Cl,-dal extrahaljuk. Az egyesitett szerves
rétegeket telitett konyhasodoldattal mossuk, széritjuk
és betoményitjiik. Ily modon 2-(trimetil-szilil)-3-fu-
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ransav és 2,4-bisz(trimetil-szilil)-3-furansav elegyét
kapjuk.

b) 1,4 g 3-furansav-kloridok [amelyeket az a) 1épés
savkeverekébdl készitettiink], 6 ml tionil-klorid és kata-
litikus mennyiségli DMF elegyét a 248. a) példaban le-
irt médon 4 g dietil-aminnal reagaltatjuk, ahogy a 248.
b) példaban ismertettiik. A nyerselegyet kromatografia-
san tisztitjuk 10% etil-acetat/hexan elegy felhasznalasa-
val, és igy 0,1 g cim szerinti vegyiiletet kapunk zoldes
szini olajként.
ny=1,4812.

251. és 252. példa

251. példa
N-Etil-3,5-bisz(trimetil-szilil)-2-furankarboxamid

252. példa

N-etil-3-(trimetil-szilil)-2-furdnkarboxamid

A 248. és a 249. példanal leirt modszert hasznaljuk,
és 2-furdnsavat 2,7 g 251. példa szerinti vegyiiletté ala-
kitunk, amely fehér szind, szilard anyag, amelynek az
olvadaspontja 99102 °C, és 1 g 252. példa szerinti ve-
gyiiletet kapunk fehér szinii, szilard anyagként, amely
69-72 °C-on olvad.

253. példa

N-Etil-1-[(trimetil-szilil)-metil]-1H-pirrol-2-karbo-
xamid

10 g (80 mmol) 1-metil-2-pirrolkarbonsav 25 ml
oxalil-kloriddal, amely 6 csepp DMF-et tartalmaz, ké-
szitett elegyét visszafolyatds kozben melegitjiik 1 ora
hosszat, utana szobah6mérsékletre hiitjiik, és a felesle-
ges oxalil-kloridot vdkuumban eltavolitjuk. A nyers
savkloridot CH,Cl,-ban oldjuk, és lassan hozzaadunk
40 ml 70%-os vizes etil-amint —15 °C és —10 °C kozot-
ti h6mérsékleten. A reakcidoldatot szobahdmérsékleten
keverjiilk 1 6ra hosszat, utina vizbe oOntjiikk és
CH,Cl,-dal extrahaljuk. A szerves oldatot telitett kony-
hasdoldattal mossuk, szaritjuk és betoményitjiik. A ma-
radékot gyorskromatografidsan tisztitjuk 25% etil-
acetat/hexan elegy felhasznalasaval, és igy 9,5 g kivant
terméket kapunk sarga szind, szilard anyag formajaban.

1,5 g (10 mmol) etil-amidhoz 16 ml THF-ben pozi-
tiv nitrogéngazlégkorben hozzaadunk 12 ml 2,5 mélos
hexanos n-butil-litiumot 30 °C koriili hémérsékleten,

és a keletkez oldatot kormyezeti hémérsékleten kever-

jik 1 6ra hosszat. Ezutdn 6 ml TMSCI-t adunk lasst
ttemben 0 °C-on az oldathoz, és a keverést kornyezeti
hémérsékleten folytatjuk 1 dra hosszat. Az oldatot ez-
utan jeges vizbe ontjiik és CH,Cl,-dal extrahaljuk.
A szerves oldatot vizzel és telitett konyhasooldattal
mossuk, szaritjuk és vakuumban betéményitjiik. A ma-
radékot kromatografiljuk 10% etil-acetit’hexdn elegy
felhasznalasaval, és igy 0,6 g kivant terméket kapunk na-
rancsszini olaj formajaban.

n¥=1,5185.

254. példa
5-K16r-N-etil-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarboxamid
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A cim szerinti vegyiiletet 5-klér-2-tiofénkarbonsav-
bal allitjuk eld a 248. példaban leirt modon, és igy 1,5 g
fehér szind, szilard anyagot kapunk.

Olvadaspont: 105-108 °C.

255. példa

N,N-Dietil-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarboxamid

1,1 g (5 mmol) 248. példa szerinti vegyiilet 10 ml
THF-fel készitett oldatadhoz pozitiv nitrogéngazlégkor-
ben cseppenként hozzaadunk 2,4 ml 2,5 moélos hexanos
n-butil-litium-oldatot —40 °C-on. Az elegyet —30 °C és
—20 °C kozotti hémérsékleten keverjiik 1 6ra hosszat, és
utana 2 g etil-jodidot csepegtetiink hozza. A keletkez6
reakciooldatot szobahomérsékletre engedjiik felmeleged-
ni, 18 ora hosszat ezen a hdmérsékleten keverjiik az ol-
datot, s utana viz és CH,Cl, elegyébe ontjiik. A szerves
réteget elkiilonitjiik, telitett konyhaséoldattal mossuk,
szaritjuk és betOményitjiik vakuumban. A maradékot
szilikagéloszlopon tisztitjuk 10% etil-acetat/hexal elegy
elualoszer felhasznaldsaval, és igy 1 g cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk szintelen olaj formajaban.
n¥=1,5218.

256. példa

N-Etil-5-metil-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarboxamid

A cim szerinti vegyiiletet allitjuk elé S-metil-2-
tiofénkarbonsavbal a 248. példaban leirt modon, és igy
3,6 g fehér szindi, szilard anyagot kapunk.
Olvadaspont: 112—-115 °C.

257. példa
N-Etil-5-j6d-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarboxamid
A 248. példa szerint elGallitott vegyiiletet joddal rea-
galtatjuk a 248. példa c) 1épése szerint, és igy 0,5 g cim
szerinti vegyliletet kapunk fehér szinii, szilard anyag
formajaban.
Olvadaspont: 85-88 °C.

258. példa

N-Etil-5-formil-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarbox-
amid

a) 12,6 g (0,125 mol) diizopropil-aminhoz 100 ml
THF-ben lassa iitemben hozzdadunk 52 ml (0,13 mol)
2,5 moélos hexdnos n-butil-litiumot —40 °C-on, és az
elegyet —40 °C-on keverjiik 0,5 6ra hosszat. Az oldatot
utana —60 °C-ra hiitjiik, és hozzéadjuk 12,1 g 248. pél-
da szerinti vegyiilet 60 ml THF-fel készitett oldatat, és
a keverést tovabb folytatjuk —50 °C és —60 °C kozotti
hémérsékleten 1 6ra hosszat. A reakcidelegyet ezutin
éter-szérazjég iszapra Ontjiik és éterrel extrahaljuk.
A vizes réteget tomény HCl-dal megsavanyitjuk, és
CH,Cl,-dal extrahéljuk. A szerves réteget telitett kony-
haséoldattal mossuk, szaritjuk és vakuumban betémé-
nyitjiik, igy 5-[(etil-amino)-karbonil]-4-(trimetil-szi-
lil)-2-tiofénkarbonsavat kapunk.

b) 3,6 g (12 mmol) a) 1épés szerinti sav 30 ml THF-
fel készitett oldatahoz cseppenként hozzaadunk 30 mi
1 molos THF-fel készitett diboranoldatot 0 °C-on
A hozzaadas befejezése utan a reakcidelegyet szobahd-
mérsékleten keverjik 1 6ra hosszat, utina Gvatosan je-
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ges vizbe ontjitkk és CH,Cl,-vel extrahaljuk. A szerves
réteget telitett konyhasooldattal mossuk, széritjuk és va-
kuumban betoményitjikk. A nyersterméket gyorskroma-
tografias uton tisztitjuk 30% etil-acetat/hexan elegy
mint eludloszer felhasznalasaval. Ily modon 2,5 g N-
etil-5-(hidroxi-metil)-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarbox-
amidot kapunk.

¢) 1,3 g (5 mmol) b) lépés szerinti vegyiilethez
40 ml CH,Cl,-ban, amely 1,8 g celitet tartalmaz, hozza-
adunk 2,4 g piridinium-klér-kromatot, és a keletkez6
reakcioelegyet szobahémérsékleten keverjikk 2 o6ra
hosszat. A CH,Cl,-oldatot celiten atsziirjiik, vizzel és
telitett konyhasoéoldattal mossuk, szaritjuk és vakuum-
ban betdményitjiik. A maradékot gyorskromatografia-
san tisztitjuk 10% etil-acetat/hexan elegy felhasznalasa-
val. Ily médon 1,1 g kivant terméket kapunk vilagossar-
ga, szildrd anyag formajaban.
Olvadaspont: 62-65 °C.

259. példa

N-Etil-4-(trimetil-szilil)-S-izotiazolkarboxamid

a) 5-Izotiazolkarbonsavat allitunk el izotiazolbol
n-butil-litium és szdrazjég alkalmazasa mellett a 258.
példa a) lépése szerint.

b) Ezt a vegyiiletet a cim szerinti vegyiiletté alakit-
juk 70%-os vizes etil-aminnal, ezt kdvetéen TMSCl-lel
valo reakcidban a 248. példiban hasznalt modszerek se-
gitségével, és igy 0,3 g cim szerinti vegylletet kapunk
sarga szini olaj formajaban.
n§=1,5275.

260. példa

N-Etil-5-(metil-szulfinil)-3-(trimetil-szilil)-2-tiofén-
karboxamid

A 248. példa szerinti vegyiilet és 5-(metil-tio)-3-
(trimetil-szilil)-2-tiofénkarboxamid 50:50 tdmegara-
nyu elegyének 3,4 g mennyiségét feloldjuk 30 ml meta-
nolban [az utdbbi vegyiiletet a 248. példa szerinti ve-
juk a 248. példa szerinti vegyiilet ¢) lépése szerint] és
1 g (4 mmol) natrium-perjodatot adunk az oldathoz, és
a keletkez0 reakcidelegyet szobahémérsékleten kever-
juk 18 o6ra hosszat. Ezutan az oldoszert vakuumban el-
tavolitjuk, és a maradékot szilikagéloszlopon kroma-
tografaljuk 10%, 30% és 70% etil-acetat/hexan elegy
elualoszer alkalmazésa kozben. Ily modon 1 g cim sze-
rinti vegyiiletet kapunk fehér szind, szilard anyag for-
majaban.
Olvadaspont: 71-76 °C.

261. példa

N-Etil-5-(metil-tio)-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkar-
boxamid

0,6 g 260. példa szerinti vegyiilet és 0,8 g Nal
10 ml acetonnal készitett oldatdhoz lassan hozzdadunk
0,4 ml trifluor-ecetsavanhidridet 0 °C-on, és az elegyet
0 °C-on keverjiik 1 6ra hosszat. Ezutan CH,Cl,-ot és vi-
zes, telitett natrium-metabiszulfitot adunk az elegyhez.
A szerves réteget elkiilonitjuk, telitett konyhaséoldat-
tal mossuk, szaritjuk és betdoményitjiik. A maradékot
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gyorskromatografias uton tisztitjuk 10% etil-acetat/he-
xan elegy felhasznalasaval. Ily médon 0,5 g cim szerin-
t1 vegyiletet kapunk fehér szind, szilard anyag alak-
jaban.

Olvadéspont: 58-61 °C.

262. példa

5-K16r-N-(2-propenil)-3-(trimetil-szilil)-2-tiofén-
karboxamid

A cim szerinti vegyiiletet 5-klor-2-tiofénkarbon-
savbol és allil-aminbol allitjuk eld, és TMSCl-lel rea-
galtatjuk a kapott vegyiiletet a 248. példaban leirt mo-
don, és igy 0,7 g cim szerinti vegyilethez jutunk, amely
fehér szinf, szilard anyag.
Olvadaspont: 63-66 °C.

263. példa

5-K16r-N-(2-hidroxi-etil)-3-(trimetil-szilil)-2-tiofén-
karboxamid

A 248. példa c) 1épésében leirt modszert kovetjiik,
és 3,3 g (20 mmol) 5-klor-2-tiofénkarbonsavat THF-
ben 20 ml 2,5 moélos hexdnos n-butil-littummal rea-
géltatunk, és utdna 8 ml THSCI-lel megallitjuk a reak-
ciéot. Ily modon nyers 5-klor-3-(trimetil-szilil)-2-tiofén-
karbonsavat kapunk.

Ezt a savat katalitikus mennyiségli DMF-fel egyiitt
10 ml tionil-kloridban visszafolyatas kozben melegit-
juk 2 6ra hosszat, utana szobahémérsékletre hiitjiik, és
a feleslegben lévé tionil-kloridot vakuumban eltavolit-
juk. A nyers savkloridot 2-amino-etanollal reagéaltatjuk
a 248. példa b) lépésében megadott médon, és igy 0,9 g
cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér szindi, szilard
anyag formajaban.
Olvadaspont: 110-114 °C.

264. példa

5-K16r-N-(2-klor-etil)-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkar-
boxamid

0,4 g 263. példa szerinti vegyiilet és 1 ml tionil-
klorid 6 ml CH,Cl,-dal készitett oldatat visszafolyatas
kozben melegitjilk 1 6ra hosszat, utana hitjiik és jeges
vizbe ontjiikk, majd tovabbi CH,Cl,-ot adunk hozza.
A szerves réteget elkiilonitjiik, telitett konyhaséoldattal
mossuk, szaritjuk és betoményitjiik. A maradékot kro-
matografaljuk, és az elualast 5% etil-acetat/hexan elegy-
gyel végezziik. Ily médon 0,4 g kivant terméket kapunk
fehér szind, szilard anyag formajaban.
Olvadaspont: 68—72 °C.

265. példa

5-K16r-N-{2-[(metil-szulfonil)-oxi]-etil} -3-(trime-
til-szilil)-2-tiofénkarboxamid

0,4 g 263. példa szerinti vegyiilet és 0,5 ml trietil-
amin 10 ml CH,Cl,-dal készitett oldatdhoz 0 °C-on hoz-
zaadunk 0,2 ml metanszulfonil-kloridot, és a keletkezd
reakcidoldatot szobahémérsékleten keverjiik 2 dra
hosszat. Ezutan vizet adunk az elegyhez, és a két réte-
get szétvalasztjuk. A szerves oldatot telitett konyhasool-
dattal mossuk, szaritjuk és betoményitjilk. A tisztitast
kromatografias uton végezziik 30% etil-acetat/hexan



1 HU 219 131 B 2

elegy felhasznalasaval, és igy 0,4 g terméket kapunk fe-
hér szinti, szilard anyag alakjaban.
Olvadaspont: 8286 °C.

266. példa

5-Brém-N-etil-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarbox-
amid

A cim szerinti vegyliletet a 248. példa szerinti ve-
gyiiletbdl és brombol allitjuk el8 a 248. példa c) 1épésé-
ben megadott modon. A terméket gyorskromatografias
uton tisztitjuk 5% etil-acetat/hexan elegy eluildszer al-
kalmazasa kozben. Ily modon 0,6 g terméket kapunk fe-
hér szind, szilard anyag formajaban.

267. példa

4-Brom-N-etil-2-(trimetil-szilil)-3-tiofénkarbox-
amid

a) 15 g (62 mmol) 3,4-dibrom-tiofén 80 ml éterrel ké-
szitett oldatdhoz pozitiv nitrogénlégkorben cseppenként
hozzdadunk 75 ml 1,7 moélos pentanos terc-butil-
litiumot —73 °C alatti hGmérsékleten, és a keletkez6
reakcidoldatot —78 °C-on keverjiik 0,5 6ra hosszat. Ez-
utdn az éteres oldatot szdrazjégre ontjiik és vizzel ext-
rahaljuk. A vizes oldatot éterrel mossuk €s utdna megsa-
vanyitjuk tomény HCl-oldattal. A szilard anyagot sz{irés-
sel elkulonitjiik, levegdn széritjuk, és igy 9 g 4-brom-3-
tiofénkarbonsavat kapunk 70,3%-os kitermeléssel.

b) N-Etil-4-brom-3-tiofénkarboxamidot allitunk el
7 g (34 mmol) 4-brém-3-tiofénkarbonsavbol és 70%-os
vizes etil-aminbdl a 248. példa a) és b) 1épései szerint
64,5%-os kitermeléssel.

¢) 1,9 g (8,1 mmol) ily médon kapott vegyiiletet
THF-ben LDA-val fémeziink (amelyet diizopropil-
aminbdl és 2,5 molos n-butil-litiumbdol allitunk eld a
250. példaban leirt médon), és a reakciot TMSCl-lel
megszakitjuk a 248. példa c) 1épésében megadott mo-
don, és igy 1,1 g cim szerinti vegyiiletet kapunk fehér
szind, szilard anyag formdjaban 44,5%-os kiterme-
1éssel.
Olvadaspont: 93-96 °C.

268. példa

5-Brom-N-etil-2-(trimetil-szilil)-3-tiofénkarbo-
xamid

a) 7,7 g (60 mmol) 3-tiofénkarbonsav 70 ml ecetsav-
val készitett oldatdhoz hozzaadjuk 9,6 g brom 50 ml
ecetsavval késziilt oldatat szobahdmérsékleten, és az
elegyet tovabb keverjik szobah6mérsékleten 0,5 ora
hosszat. Ezutan a reakcidelegyet 600 ml jeges vizbe ont-
Juk, a kivalt csapadékot sziiréssel elkiilonitjilk, vizzel
mossuk és levegén szaritjuk. Ily modon 7,9 g 5-brom-
3-tiofénkarbonsavat kapunk.

b) 5-brom-N-etil-3-tiofénkarboxamidot éllitunk el
2,1 g (10 mmol) 5-brém-3-tiofénkarbonsavbdl és 70%-
os etil-aminbol vizben a 248. példa a) és b) 1épésében
megadott médon 70%-os kitermeléssel.

c) 1,3 g (5,6 mmol) b) lépésben kapott vegyiiletet
LDA-val fémeziink (amelyet diizopropil-aminbdl és
2,5 moélos n-butil-litiumbdl allitunk elé hexanban a
250. példdban megadott modon) és TMSCl-lel reagalta-
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tunk a 248. példa c) 1épésében leirt modon. Ily médon a
cim szerinti vegyiiletet kapjuk 70,6%-os hozammal fe-
hér szind, szilard anyag formajéban.

Olvadaspont: 96—-98 °C.

269. példa

N-Etil-2,5-bisz(trimetil-szilil)-3-tiofénkarboxamid

5-brom-3-tiofénkarbonsav 40 ml THF-fel készitett
oldatadhoz pozitiv nitrogéngazlégkorben hozzaadunk
9 ml 2,5 moélos n-butil-lititum hexéanos oldatot —70 °C
alatti hémérsékleten, és a keletkezé reakcidoldatot
—78 °C-on keverjilk 1 6ra hosszat. Ezutin 3,6 ml
TMSCI-t adunk —70 °C alatt az oldathoz, és a keverést
1 6ran at folytatjuk —78 °C-on. Ezt kovetden az oldatot
0 °C-ra engedjiik felmelegedni, utdna vizbe ontjik és
éterrel mossuk. A vizes réteget elkiilonitjiik, tomény
HCl-oldattal megsavanyitjuk és CH,Cl,-dal extrahal-
juk. A szerves oldatot MgSO, felett szaritjuk és betomé-
nyitjiik, igy savkeveréket kapunk.

A savakat atalakitjuk a megfeleld etil-amidokka a
248. példa a) és b) 1épéseiben megadott modon, és az
elegyet gyorskromatografids uton tisztitjuk 10% etil-
acetat/hexan eleggyel. Ily modon 0,4 g cim szerinti ve-
gyiiletet kapunk fehér szind, szilard anyag formajaban.
Olvadaspont: 106—111 °C.

270. példa

N-Etil-2-(trimetil-szilil)-4,5,6,7-tetrahidroben-
zo[b]tiofén-3-karboxamid

a) 20 g (0,2 mol) ciklohexanon, 22,6 g (0,2 mol)
etil-ciano-acetat és 6,8 g (0,22 mol) kén 70 m] abszolat
etanollal készitett elegyéhez gyorsan hozzaadunk 20 ml
dietil-amint. A reakcidelegyet alkalomszerfien hiitjiik
vizfiird6vel annak érdekében, hogy a hémérsékletet
60 °C alatt tartsuk, és utana 30 °C és 46 °C kozétt kever-
juk 2 ora hosszat. A csapadékot sziiréssel elkiilonitjiik,
levegdn széritjuk és etanolbol atkristalyositjuk. Ily mo-
don 31 g etil-2-amino-4,5,6,7-tetrahidrobenzo[b]tio-
fén-3-karboxilatot kapunk.

b) 14 g réz(I)-bromidhoz és 10 ml 90%-os terc-
butil-nitrithez 40 ml acetonitrilben 50 °C-on adagonként
hozzaadunk 11 g a) lépésben kapott amint ugy, hogy a
hémérséklet ne emelkedjék 65 °C folé. A hozzaadas be-
fejezése utan a reakcidelegyet tovabbi 0,5 6ra hosszat ke-
verjikk, majd megosztjuk viz és etil-acetat kozott. Az
etil-acetatos oldatot ezutan vizzel és telitett konyhaséol-
dattal mossuk, szaritjuk és betdményitjiik. A nyerstermé-
ket kromatografaljuk 2% etil-acetit/hexan elegy felhasz-
nalaséval. Ily médon 6,5 g etil-2-bré6m-4,5,6,7-tet-
rahidrobenzo[b]tiofén-3-karboxilat és etil-4,5,6,7-tet-
rahidrobenzo{b]tiofén-3-karboxilat 3:1 arany( elegyét
kapjuk.

5 g etil-észter és 3 g kalium-hidroxid elegyének
20 ml etanollal készitett oldatat visszafolyatas kézben
melegitjiik 2 6ra hosszat, utdna hiitjilk, és az olddszert
vakuumban eltavolitjuk. Ezt kovetSen vizet adunk a szi-
lard anyaghoz, és a vizes oldatot megsavanyitjuk t6-
mény HCl-oldattal. A keletkezett szildrd anyagot szi-
réssel elkiilonitjitk, vizzel mossuk és levegln szaritjuk.
Ily médon 3,8 g savkeveréket kapunk.
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A két sav 3,3 g-janak és katalitikus mennyiségi
DMF-nek 10 ml tionil-kloriddal készitett elegyét vissza-
folyatas kdzben melegitjiik 2 Ora hosszat, utana lehtit-
juk és vakuumban betoményitjik. A nyers savkloridok
elegyét feloldjuk 20 ml CH,Cl,-ban, és az oldathoz hoz-
zaadunk 20 ml 70%-os vizes etil-amin-oldatot —20 °C
alatti hGmérsékleten, és az elegyet szobahGmérsékleten
keverjiik 18 oOra hosszat. A szerves réteget elkiilonitjik,
vizzel és telitett konyhasooldattal mossuk és betomé-
nyitjiikk. A nyersterméket gyorskromatografias Gton tisz-
titjuk 15% etil-acetat/hexan elegy felhasznalasaval. Ily
moédon 3,2 g 2-brém-N-etil-4,5,6,7-tetrahidroben-
zo[b]tiofén-3-karboxamidot és 0,4 g N-etil-4,5,6,7-
tetrahidrobenzo[b]tiofénkarboxamidot kapunk.

¢) A 2-bromvegyiiletet TMSCl-lel reagaltatjuk a
248. példa c) lépésében megadott modon. Az elegyet
oszlopkromatogréafias Gton tisztitjuk 12% etil-ace-
tat/hexan elegy felhasznalaséval, és igy 1,1 g cim sze-
rinti vegyiiletet kapunk fehér szinii, szilard anyag for-
majaban.

Olvadaspont: 107-112 °C.

271. példa

4,5-Dimetil-N-etil-2-(trimetil-szilil)-3-tiofénkarbo-
xamid

A 270. példa szerinti vegyiilet szintézisére hasznalt
modszereket alkalmazzuk, és metil-etil-keton-vegyii-
letbd! indulunk ki, igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk
fehér szind, szilard anyagként, amelynek az olvadas-
pontja 90—94 °C.

272. példa

N-Etil-N-(metil-tio)-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkar-
boxamid

1,6 g (6,5 mmol) 248. példa szerinti vegyiilet 20 ml
THF-fel készitett oldatdhoz pozitiv nitrogéngazlég-
korben cseppenként hozzaadunk 3 ml 2,5 molos hexa-
nos n-butil-littum-oldatot —70 °C alatti h6mérsékleten,
és a keletkezd oldatot —78 °C-on keverjiik 1 6ra hosz-
szat. Az elegyhez ezutan hozzacsepegtetiink 0,9 g
(7,1 mmol) metil-metan-tioszulfonatot THF-ben oldva
—70 °C alatti h6mérsékleten, és a keverést tovabb foly-
tatjuk 1 ora hosszat —78 °C-on. Ezutan az oldatot 0 °C-
ra melegitjilk és vizbe ontjilk, majd CH,Cl,-ot adunk
hozza. A vizes réteget elkiilonitjik és CH,Cl,-dal
extrahdljuk. Az egyesitett szerves rétegeket telitett
konyhaséoldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és be-
toményitjik. A nyersterméket szilikagéloszlopon tisztit-
juk, és elualoszerként 10% etil-acetat/hexan elegyet
hasznalunk. Ily médon 1,2 g cim szerinti vegyiiletet ka-
punk szintelen olajként.
n}=1,5519.

273. példa

5-Kl16r-N-(metil-tio)-N-2-propenil-3-(trimetil-szi-
lil)-2-tiofénkarboxamid

1,1 g 262. példa szennti vegyiiletet 0,52 g metil-
metan-tioszulfonattal reagaltatunk a 272. példa szerinti
vegyiilet el6allitasara leirt modszerrel. Ily modon 0,6 g
cim szerinti vegyiiletet kapunk, amelyet gyorskroma-
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tografids uton tisztitunk 2% etil-acetat/hexan elegy fel-
hasznalasaval, és termékként szintelen olajat kapunk.
n¥=1,5698.

274. példa

N-Etil-3-(trimetil-szilil)-4,5,6,7-tetrahidrobenzo[b]tio-
fén-2-karboxamid

9,4 ml DMF-hez 30 ml 1,2-diklor-etanban cseppen-
ként hozzaadunk 9,3 ml foszfor-oxi-kloridot 10 °C alat-
ti hémérsékleten. Az elegyet szobahdmérsékletre en-
gedjiik felmelegedni és 10,3 ml ciklohexanont adunk
hozza 10 ml 1,2-diklor-etdnban oldva. A hozzaadas be-
fejezése utan az elegyet 60—65 °C-on melegitjiik 3 6ra
hosszat, utina szobah6mérsékletre hitjik és hozzaad-
juk 30 g natrium-acetat 60 ml vizzel készitett oldatat
20 °C-on. A szerves réteget elkiilonitjiik, vizzel és teli-
tett konyhasooldattal mossuk, majd szaritjuk.

A nyersaldehidhez 1,2-diklér-etdnban 1 adagban
hozzaadunk 9 ml metil-tioacetatot, utana pedig hozza-
csepegtetiink 20 ml trietil-amint. A reakcié exotermmé
valik, és az elegyet kornyezeti hdmérsékleten keverjiik
18 ora hosszat. A szerves réteget 3 normal HCl-ol-
dattal, vizzel és telitett konyhaso6oldattal mossuk, szarit-
juk és betoményitjuk.

A kapott olajhoz hozzaadunk 4 ml 20%-o0s metano-
los natrium-metoxidot és 60 ml metanolt, majd a kelet-
kezd oldatot visszafolyatds kozben melegitjik 2 o6ra
hosszat. Ezutan az oldatot lehitjiik, és az oldoszert va-
kuumban eltavolitjuk. A maradékhoz vizet és CH,Cl,-
ot adunk. A szerves réteget elkiilonitjik, telitett konyha-
sooldattal mossuk, szaritjuk és betdményitjik. Ily mo-
don 12,6 g nyers metil-4,5,6,7-tetrahidrobenzo[b]tio-
fén-2-karboxilatot kapunk olaj forméjaban.

2,2 g ilyen metil-észtert és 20 ml 70%-os etil-amint
vizben egyiitt keveriink szobahdmérsékleten 72 6ra hosz-
szat, majd vizet és CH,Cl,-ot adunk az elegyhez. A szer-
ves réteget elkiilonitjiik, telitett konyhasooldattal mos-
suk, szaritjuk és betdményitjiik. Ily modon 2 g etil-ami-
dot kapunk vilagossérga, szilard anyag formajaban.
Olvadaspont: 133-135 °C.

A cim szerinti vegyiiletet 1,1 g (5 mmol) ily médon
kapott etil-amidbol és TMSCI-bél allitjuk el6 a 248. pél-
da c) 1épésében ismertetett modon. A kapott terméket
gyorskromatografidsan tisztitjuk 10% etil-acetat/hexan
elegy felhasznalasaval, és igy 1 g terméket kapunk fe-
hér szini, szilard anyag formajaban.

Olvadaspont: 126-128 °C.

275. példa

N-Etil-5-(metil-amino)-2-(trimetil-szilil)-benzamid

0,29 g (1,2 mmol) 217. példa szerinti vegyiilet és
0,143 g (1,2 mmol) benzotriazol S ml abszolit etanollal
készitett oldatahoz szobahémérsékleten hozziadunk
0,090 ml (1,2 mmol) 37%-os vizes formaldehidoldatot,
majd egyenld mennyiség hozzdadasaval meginditjuk a
kicsapodast, amelyet hiitéssel és kis mennyiségli viz
adagolasaval elGsegitjilk még. A csapadékot visszaad-
juk a reakcioelegybe, amelyet éjszakan 4t keveriink szo-
bahdmérsékleten és hiitGszekrényben hitink 6 Ora
hosszat. A keletkezd elegyet sz(rjiik és vakuumban sza-
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ritjuk (P,0s), és igy 5-[(1H-benzotriazol-1-il-metil)-
amino]-N-etil-2-(trimetil-szilil)-benzamidot kapunk fe-
hér szinfi, szilard anyagként 0,308 g mennyiségben
70%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 207-208 °C.

0,222 g (0,6 mmol) ily mddon elGallitott vegyiilet
€s 45 mg (1,2 mmol) natrium-bor-hidrid 10 ml THF-fel
készitett elegyét visszafolyatas kozben melegitjiik
30 percig. Ezutan az elegyet lehiitjiikk, vizbe ontjiik,
2,5 normal NaOH-oldattal meglugositjuk és éterrel
extrahaljuk. A szerves rétegeket telitett konyhas6oldat-
tal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és betoményitjik.
A nyersterméket hexanbol torténé atkristalyositassal
tisztitjuk, és igy 0,114 g cim szerinti vegyiiletet kapunk
76%-os kitermeléssel.

Olvadaspont: 101-102 °C.

276. példa

2-K16r-N-etil-6-(trimetil-szilil)-3-[(trimetil-szilil)-
etinil]-benzamid

0,763 g (2,0 mmol) 239. példa szerinti vegyiilet,
28 mg (0,04 mmol) bisz(trifenil-foszfin)-palladium-
diklorid és 15 mg (0,08 mmol) kupro-jodid 10 ml viz-
mentes trietil-aminnal készitett szuszpenzidjahoz hozza-
adunk 0,236 g (2,4 mmol) trimetil-szilil-acetilént.
A barna szinil szuszpenzi6t szobahmérsékleten kever-
jiik 3,5 o6ra hosszat, betoményitjiik, utana éterben fel-
iszapoljuk és szilikagélen atszirjiikk (éter). A nyerster-
meket tovabb tisztitjuk gyorskromatografias tton, és az
elualast etil-acetat/hexan eleggyel végezziik, majd he-
xanbol atkristalyositjuk. Ily modon 0,618 g cim szerinti
vegyiiletet kapunk fehér szind kristalyok formajaban
88%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 131-132 °C.

277. példa

2-K16r-3-etenil-N-etil-6-(trimetil-szilil)-benzamid

0,382 g (1,0 mmol) 239. példa szerinti vegyiilet,
23 mg (0,02 mmol) tetrakisz(trifenil-foszfin)-palla-
dium(O) és 1,5 mg 2,6-di(terc-butil)-4-metil-fenol
10 ml toluollal készitett oldatdhoz hozzaadunk 0,349 g
(1,1 mmol) vinil-tributil-6nt. A vilagossarga szinii olda-
tot visszafolyatas kozben melegitjitk 24 6ra hosszat, és
tovabbi 15 mg tetrakisz(trifenil-foszfin)-palladium(O)-
vegyiiletet adunk hozza, majd tovabbi 24 6ra hosszat
melegitjiik visszafolyatas kdzben. A hideg elegyet éter-
rel higitjuk, celiten atszirjiik, betoményitjitk é&s RC-vel
tisztitjuk etil-acetat/hexan elegy elualoszer segitségé-
vel. A terméket tovabb tisztitjuk pentanbdl torténd at-
kristalyositassal, és igy a cim szerinti vegyiiletet kapjuk
0,060 g mennyiségben fehér szind tikristalyok alakja-
ban 21%-os kitermeléssel.
Olvadaspont: 127-128 °C.

278. példa

[2-Kl6r-6-(trimetil-szilil)-benzoil }-etil-foszforamid-
sav-dietil-észter

5,0 g (29,0 mmol) dietil-klor-foszfat 70 ml diklor-
etannal készitett oldatat jeges fiirdben hiitjiik, és hozza-
adunk 4,1 g (63,8 mmol) 70%-os vizes etil-amint. Az
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elegyet szobahdmérsékleten keverjiikk 30 percig, és uta-
na megosztjuk éter és viz kdzott. A szerves réteget teli-
tett konyhasooldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és
szlrjiik. A szlrletet vakuumban bepéroljuk, €s a maradé-
kot golyo6shtité alkalmazasa kozben desztillaljuk 105 Pa
nyomason és 90 °C-on. Ily modon 2,7 g dietil-N-etil-
foszforamidatot kapunk szintelen olaj formajéban.

0,8 g (4,4 mmol) ily médon kapott foszforamidat
40 ml THF-fe] készitett és —70 °C-ra hiitott oldatdhoz
hozzaadunk 1,8 ml (4,5 mmol) 2,5 molos hexanos n-
butil-littum-oldatot. A reakcioelegyet —70 °C-on ke-
verjitk 10 percig, és az elegyhez hozzdadjuk 1,0 g
(4,05 mmol) b. példa szerinti vegyiilet 10 ml széraz
THF-fel készitett oldatat. Az elegyet ezutan szobahg-
mérsékletre engedjiik felmelegedni, és tovabbi 45 per-
cig keverjilk. Ezt kovetSen az elegyet visszafolyats
kozben melegitjiik 30 percig, és szobahdmérsékletre en-
gedjiik lehdlni. Az elegyet ezutin megosztjuk éter és
viz kozott. A szerves réteget telitett konyhasooldattal
mossuk, MgSO, felett szaritjuk és szilikagélen atsziir-
juk. A szirletet vakuumban beparoljuk, és a maradékot
HPLC-vel kromatografaljuk és az elualast 35% etil-ace-
tat’hexan eleggyel végezziik. Ily médon 1,0 g terméket
kapunk szintelen olaj formajaban 62%-os kitermeléssel.
n§=1,5060.

279. példa

2-Kl6r-N-etil-N-[(metil-tio)-metil}-6-(trimetil-szi-
lil)-benzamid

2,0 g (7,8 mmol) 45. példa szerinti vegyiilet 30 ml
szaraz THF-fel készitett oldatdhoz hozziadjuk 7,9 ml
(7,9 mmol) 1,0 mélos THF-fel készitett natrium-bisz(tri-
metil-szilil)-amid oldatat. A keletkez6 elegyhez ezutan
hozzaadunk 1,0 g (10,4 mmol) klor-metil-metil-szulfi-
dot. Az elegyet 15 percig keverjiik, és hozzdadunk még
0,65 g (6,7 mmol) klor-metil-metil-szulfidot. Az elegyet
szobahémérsékleten tovabb keverjiik 1 ora hosszat, majd
visszafolyatds kozben melegitjitk 28 6ran at. Ezutan az
elegyet szobahdmérsékletre engedjiik lehiilni, majd meg-
osztjuk éter és viz kozott. A szerves réteget telitett kony-
hasooldattal mossuk, MgSO, felett szaritjuk és szilika-
gélen étszirjitk. A szirletet vakuumban beparoljuk, és a
maradékot HPLC-vel kromatograféljuk és az eludlast
8% etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily médon 1,1 g
szintelen olajat kapunk 45%-os kitermeléssel.
n¥=1,5526.

280. példa

2-[(1,1-Dimetil-etil)-szulfonil}-N-etil-6-fluor-benz-
amid

0,15 g (0,59 mmol) 194. példaban leirt N-etil-2-
fluor-6-(1,1-dimetil-etil-tio)-benzamid 5 ml metanollal
készitett 0 °C-os oldatat egyesitjiik 1,08 g (1,76 mmol)
OXONE 5 ml vizzel készitett 0 °C-os oldataval. Az ele-
gyet éjszakan at keverjiik, utana 100 ml 25%-os vizes
natrium-metabiszulfitba Ontjiik és 3 x 100 ml éterrel ext-
rahdljuk. Az egyesitett szerves kivonatokat elébb teli-
tett konyhasdoldattal és vizzel mossuk, utina MgSO,
felett szaritjuk, majd betoményitjik. Ily médon a cim
szerinti vegyiletet kapjuk atlatsz6 olaj formajaban.
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281. példa

2-Klor-6-[(1,1-dimetil-etil)-metil-amino]-N,N-(di-
etil)-benzamid

3,3 g (18,9 mmol) 188. példaban leirt N-terc-butil-
B-laktam és 4,6 g (62,4 mmol) dietil-amin 100 ml
CH,Cl,-dal készitett oldatit szobahGmérsékleten kever-
jik éjszakan at. Ezutan az oldoszert leparoljuk, a mara-
dékot ciklohexannal trituraljuk, szlirjiik, és a szirletet
betdményitjiik, igy 500 mg olajat kapunk. Az olajat
RC-vel tisztitjuk, és az elualast EtOAc/ciklohexan
eleggyel végezziik. lly médon 478 mg N,N-dietil-2-(N-
terc-butil-amino)-benzamidot kapunk narancsszinii olaj
formajaban 95%-os kitermeléssel.

4,2 g (17 mmol) N,N-dietil-2-(N-terc-butil-amino)-
benzamid, 3,1 g (22 mmol) kalium-karbonat és 3,1 g
(22 mmol) metil-jodid 75 ml DMF-fel készitett elegyét
¢jszakan at melegitjiik 40 °C-on. A reakci6 nem fejez6-
dik be, ezért még hozzaadunk az elegyhez 3,1 g
(22 mmol) metil-jodidot, és a reakcitelegyet 40 °C-on
melegitjiik 1 napig, majd megosztjuk EtOAc és viz ko-
zott. Az EtOAc-t MgSO, felett szaritjuk, betoményit-
jik és HPLC-vel tisztitjuk, az elualast pedig 1:4 térfo-
gatarany etil-acetat/ciklohexan eleggyel végezziik. Ily
moédon 3,22 g N,N-dietil-2-(N-metil-N-terc-butil-ami-
no)-benzamidot kapunk sarga szind olaj formajaban
72%-o0s kitermeléssel.

3,5 ml (4,6 mmol) 1,3 molos ciklohexdnos szek-
butil-litium-oldatot cseppenként hozzaadunk 0,7 ml
(4,8 mmol) TMEDA 10 ml THF-fel készitett és szaraz-
jég/aceton eleggyel hiitott oldatdhoz, utina pedig az
elegyhez hozzacsepegtetjik 1,0 g (3,8 mmol) N,N-
dietil-2-(N-metil-N-terc-butil-amino)-benzamid 5 ml
THF-fel késziilt oldatat. A reakcidelegyet —78 °C-on ke-
verjitk 50 percig, €s utdna hozzaadjuk 2,7 g (11,4 mmol)
hexaklor-etan 5 ml THF-fel készitett oldatat. A kapott
elegyet 30 percig keverjiitk —78 °C-on, utina —30 °C-ra
melegitjitk, vizzel higitjuk és EtOAc-vel kétszer extra-
haljuk. Az egyesitett szerves kivonatokat MgSO, felett
szaritjuk és HPLC-vel tisztitjuk, az elualast pedig 3:17
térfogataranya EtOAc/ciklohexan eleggyel végezziik.
Ily méddon 577 mg cim szerinti vegyiiletet kapunk sarga
szini olaj formajaban 51%-os kitermeléssel.

282. példa

2-K16r-N-etil-5-(trimetil-szilil)-4-tiazolkarboxamid

a) 54,2 g (0,25 mol) 90%-os etil-brom-piruvat és
20 g (0,263 mol) tiokarbamid 500 ml abszolt etanollal
készitett elegyét visszafolyatas kozben melegitjiik 1 6ra
hosszat, és utdna kémyezeti hdmérsékleten keverjilk
2 Oran 4t. Az etanolt vikuumban eltavolitjuk, és a mara-
dékot jeges vizben szuszpendaljuk, majd szilard ka-
lium-karbonattal semlegesitjiik addig, ameddig bazikus
nem lesz. A szilrd anyagot szliréssel elkiilonitjiik, viz-
zel alaposan atmossuk és levegén szaritjuk. Ily modon
42 g etil-2-amino-4-tiazolkarboxilatot kapunk.

b) 20 g (0,15 mol) réz(Il)-klorid és 24 ml (0,18 mol)
90%-os terc-butil-nitril elegyéhez 60 °C-on adagon-
ként hozzdadunk 21 g (0,12 mol) etil-2-amino-4-tiazol-
karboxilatot, és k6zben a h6mérsékletet 60 °C és 65 °C
kozott tartjuk. A hozzaadas befejezése utan a keletkezd
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reakcioelegyet 80 °C-on melegitjiik 1 6ra hosszat, uta-
na szobahdmérsékletre hiitjiikk, majd viz, CH,Cl, és
25 ml tomény HCI elegyéhez ontjiik. A vizes réteget el-
kilonitjik és CH,Cl,-dal extrahaljuk. Az egyesitett
szerves rétegeket vizzel és telitett konyhasboldattal
mossuk, szaritjuk és betdoményitjitk. Ily médon 21,5 g
etil-2-klér-4-tiazolkarboxilatot kapunk.

c) 1,9 g (47,5 mmol) NaOH és 7,6 g (40 mmol) etil-
2-klér-4-tiazolkarboxilat 100 ml abszolut etanollal ké-
szitett elegyét szobahdmérsékleten keverjiikk 4 ora
hosszat. Ezutén az etanolt vakuumban eltavolitjuk, és a
maradékot vizben oldjuk. A vizes réteget éterrel mos-
suk és utdna megsavanyitjuk tomény HCl-oldattal.
A szilard anyagot sziiréssel elkiilonitjiik, majd levegdn
szaritjuk, igy 4 g 2-klor-4-tiazolkarbonsavat kapunk.

d) 2-Klor-4-tiazolkarbonsav-kloridot, amelyet 2-
klor-4-tiazolkarbonsavbol, tionil-kloridbol és katalitikus
mennyiségi DMF-bd] készitettiink, 70%-os etil-aminnal
reagaltatunk vizben, és igy 2-klor-N-etil-4-tiazolkarbo-
xamidot kapunk. Ezt a vegyiiletet TMSCl-lel reagal-
tatjuk a 248. példa c) 1épésében leirt modon. A tisztitast
gyorskromatografias uton végezziik 3% etil-acetat/hexan
felhasznalasaval, és igy 2,5 g cim szerinti vegyiiletet ka-
punk vilagossarga olaj formajaban 55,6%-os kiterme-
Iéssel.
n¥=1,5313.

283. példa
2-K16r-N-etil-3-(trimetil-szilil)-4-tiazolkarboxamid
2-Klér-tiazolt allitunk eld 2-amino-tiazolbdl a 282.
példa b) lépésében megadott modon. A desztillalas at-
latsz6 folyadékot eredményez, amelynek a forraspontja
145-150 °C. Ezt a vegyiiletet n-butil-littummal és sza-
razjéggel reagaltatjuk a 258. példa a) lépésében meg-
adott modon, €s igy 2-klor-5-tiazolkarbonsavat kapunk.
Ezt a vegyiiletet 70%-os etil-aminnal, ezt kovet6en
pedig TMSCl-lel reagaltatjuk a 248. példaban leirt méd-
szerek segitségével, és igy 0,9 g cim szerinti vegyiiletet
kapunk fehér szin, szilard anyag formajaban 54,2%-os
kitermeléssel.
Olvadaspont: 101-103 °C.

284. példa

N-Etil-5-(trimetil-szilil)-1H-pirazol-1-karboxamid

1,7 g (25 mmol) pirazol és 4 ml trietil-amin 50 ml
szaraz THF-fel készitett oldatdhoz 0 °C-on hozzaadunk
2 g (28 mmol) etil-izocianatot, és a keletkez6 reak-
ciooldatot szobahdmérsékleten keverjiik 18 ora hosszat,
mayjd etil-acetatot és 2 normél HCl-ot adunk hozza. A vi-
zes réteget elkiilonitjiik és etil-acetattal extrahaljuk. Az
egyesitett etil-acetatos rétegeket telitett konyhasooldat-
tal mossuk, szaritjuk és vakuumban betoményitjiik, igy
olajat kapunk. Az olajat hideg hexéannal triturljuk, és
igy 2,5 g N-etil-1H-pirazol-1-karboxamidot kapunk fe-
hér szind, szilard anyag formajaban.

E vegyiilet THF-fel készitett oldatat fémezziik
litium-diizopropil-amiddal, amelyet diizopropil-amin-
bol és 2,5 molos n-butil-litiumbdl készitettiink a 250.
példa a) lépésében leirt médon, és a reakciot TMSCl-lel
megszakitjuk, ahogy a 248. példaban leirtuk. Ily modon



1 HU 219131 B 2

0,6 g cim szerinti vegyiiletet kapunk narancsszini olaj
formajaban.
n%$=1,6627.

kulonitjiik, telitett konyhasooldattal mossuk, szaritjuk
és betdményitjik. A maradékot gyorskromatografias
uton tisztitjuk, és az eludlast 8% etil-acetat’/hexan elegy-
gyel végezziik. Ily médon 80 mg cim szerinti vegyiile-

285. példa 5 tet kapunk.
2-Kl16r-N-etil-6-(1,1-dimetil-etil)-benzamid Olvadaspont: 146—150 °C.
2-terc-Butil-N-etil-benzamidot éllitunk elé 2-terc-
butil-benzoil-kloridbdl, amelyet a 186. példa szerint ké- 288. példa
szitettiink és 70%-os etil-aminbdl a 248. példa b) 1épé- N-Etil-1-metil-5-(trimetil-szilil)-1H-pirazol-4-kar-
sét kovetve. 10 boxamid
44 g (215 mmol) 2-terc-butil-N-etil-benzamid és 68 g (0,4 mol) etil-(etoxi-metilén)-ciano-acetit és
70 ml (446 mmol) TMEDA 500 ml THF-fel készitett ol- 18,5 g (0,4 mol) metil-hidrazin 200 ml abszolut etanol-
datdhoz —70 °C-on pozitiv nitrogéngazlégkdorben gyors lal készitett oldatat visszafolyatas kozben melegitjiik
itemben hozzaadunk 520 ml 1,3 moélos ciklohexanos 1,5 ora hosszat és utina szobahSmérsékletre hiitjiik,
szek-butil-litium-oldatot, és a hémérsékletet ~60 °C 15 majd szlrjikk. A szlirletet vakuumban betéményitjiik,
alatt tartjuk. A hozzdadas befejezése utin a keletkezd és a maradékot éterrel triturdljuk. Ily médon 54 g nyers
reakcidoldatot —30 °C-ra melegitjiik, utdna —30 °C és etil-5-amino-1-metil-1H-pirazol-4-karboxilatot kapunk
—26 °C kozotti hdmeérsékleten keverjiik 50 percig. Az ol- 75,4%-os kitermeléssel.
datot ezutan —70 °C ala hiitjiik, majd 80 g hexaklor-etan 50 ml (0,37 mol) terc-butil-nitril 200 ml DMF-fel
250 ml THF-fel készitett oldatat adjuk hozza —70 °C és 20 készitett 90%-os oldatdhoz adagonként hozziadunk
—65 °C kozotti hémeérsékleten. A keverést folytatjuk 39 g (0,23 mol) etil-5-amino-1-metil-1H-pirazol-4-kar-
—70 °C alatti homérsékleten 0,5 ora hosszat. A keletke- boxilatot, és a hdmérsékletet 30 °C koriil tartjuk. A hoz-
20 reakcidoldatot ezutan vizbe ontjilk, majd CH,Cl,-ot zaadas utan a keletkez6 elegyet 50 °C-ra melegitjiik, és
és 3 normal HCl-oldatot adunk hozza. A vizes réteget el- ezen a hémérsékleten tartjuk 0,5 6ra hosszat. Az ele-
kiilonitjiik és CH,Cl,-dal extrahaljuk. Az egyesitett szer- 25 gyet 100 ml tomény HCI és 40 ml viz elegyébe ontjiik,
ves rétegeket vizzel mossuk, szaritjuk és vakuumban be- utdna pedig CH,Cl,-dal extrahéljuk. A szerves oldatot
toményitjiikk. A szilard anyagot hexéannal trituraljuk és vizzel és telitett konyhasooldattal mossuk, szaritjuk és
utdna gyorskromatografiaval tisztitjuk, az elualast pedig betoményitjik. A maradékot vakuumban desztillaljuk,
15% etil-acetat/hexan eleggyel végezziik. Ily modon a ¢és igy 32,4 g etil-1-metil-1H-pirazol-4-karboxilatot ka-
kivant terméket kapjuk fehér szind, szilard anyag forma- 30 punk atlatszd folyadék formajaban.
jaban. Forréspont: 65—80 °C 13 Pa nyomason.
Olvadaspont: 121-123 °C. 20,2 g (131 mmol) etil-1-metil-1H-pirazol-4-kar-
boxilat és 6,3 g (158 mmol) NaOH 200 ml abszoliit eta-
286. példa nollal készitett oldatit visszafolyatds kozben melegit-
4,5-Dimetil-N-etil-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarbox- 35 jiik, és a keverést szobahSmérsékleten folytatjuk 18 6ra
amid hosszat. Ezutan az olddszert vakuumban eltavolitjuk,
A cim szerinti vegyiiletet metil-etil-ketonbol allit- és a maradékot vizben oldjuk. A vizes oldatot éterrel
juk el6 a 274, példaban leirt modszerekkel, és igy fehér mossuk és megsavanyitjuk tomény HCl-oldattal. A ki-
szind, szilard anyagot kapunk. valt szilard anyagot sziiréssel elkiilonitjiik, vizzel mos-
Olvadaspont: 77-80 °C. 40 suk és levegdn szaritjuk. Ily médon 14,2 g 1-metil-1H-
pirazol-4-karbonsavat kapunk 86%-os kitermeléssel.
287. példa N-Etil-1-metil-1H-pirazol-4-karboxamidot allitunk
5-Kl16r-N-hidroxi-N-(1-metil-etil)-3-(trimetil-szi- el 1-metil-1-H-pirazol-4-karbonsavbol és 70%-os etil-
1i1)-2-tiofénkarboxamid aminbol vizben a 248. példa a) és b) lépéseiben ismerte-
5-Kl6r-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkarbonsav-klori- 45 tett modszerek segitségével. A terméket gyorskroma-
dot allitunk el6 1 g 5-kl6r-3-(trimetil-szilil)-2-tiofénkar- tografids uton tisztitjuk, és az eludlast 10% etil-ace-
bonsav (a 263. példa szerint eldallitva) és 6 ml tionil- tat/hexdn eleggyel végezziik. Ily modon fehér szing, szi-
klorid reakciojabol a 248. példa a) lépése szerint. Ezt a lard anyagot kapunk 54,7%-os kitermeléssel.
terméket feloldjuk CH,Cl,-ban 0 °C-on, és hozzaadjuk Olvadaspont: 103106 °C.
0,55 g (5 mmol) N-izopropil-hidroxil-amin-hidroklorid 50 Ezt a vegyiiletet TMSCl-lel reagaltatjuk a 248. pél-
¢és 4 g 20 ml CH,Cl,-dal és 20 ml vizzel készitett ele- daban ismertetett modon, ¢€s igy 1,2 g cim szerinti ve-
gyéhez. A keletkez6 reakcidelegyet szobahGmérsékle- gyliletet kapunk.
ten keverjiik tovabbi 3 ora hosszat. A szerves réteget el- Olvadaspont: 77-81 °C.
Elemanalizis
Példaszam Elemek (szamitott/talalt)
2. C 67,41, 66,98; H 9,29, 931, N 5,62, 5,52.
3. C 68,38, 38,36; H 9,56, 9,59; N 5,62, 5,31.
4, C 62,88, 62,95; H 829, 831, N 5,24, 521,
6. C 177,68, 76,22, H 10,19, 10,18; N 5,66, 5,50.
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Példaszam

7.
10.
14.
15.
18.
22.
23.
3s.
36.
38.
39.
41.
43,
44,
46.
50.
55.
56.
57.
58.
59.
60.
61.
63.
64.
66.
67.
68.
69.
77.
78.
79.
80.
81.
85.
88.
9s.
96.
97.
98.
101.
104.
105.
125.
127.
128.
130.
164.
166.
169.
172.
186.
189.
195.
249.
281.

C 44,90,
C 66,82,
C 70,04,
C 59,23,
C 60,48,
C 57,86,
C 60,48,
C 65,97,
C 61,61,
C 55,70,
C 59,23,
C 60,98,
C 61,16,
C 69,26,
C 56,07,
C 63,35,
C 60,17,
C 58,91,
C 64,01,
C 68,38,
C 60,48,
C 69,26,
C 56,76,
C 68,38,
C 68,38,
C 62,64,
C 65,97,
C 65,27,
C 52,82,
C 52,82,
C 54,42,
C 54,42,
C 55,88,
C 55,88,
C 61,61,
C 55,70,
C 61,61,
C 65,27,
C 60,17,
C 64,01,
C 68,10,
C 67,08,
C 67,11,
C 60,79,
C 64,47,
C 58,60,
C 58,96,
C 59,23,
C 60,48,
C 56,06,
C51,72,
C 74,71,
C 63,70,
C 60,17,
C 52,12,
C 64,74,

HU219131B

Elemanalizis (folytatas)

44 91;
66,65;
69,94;
59,42;
60,37,
58,00;
60,34;
65,74;
61,93;
55,90;
59,36,
60,88;
61,13;
69,22;
55,96,
63,41;
59,91;
58,62;
63,88;
68,20,
60,56,
69,31,
56,79;
68,25;
68,14,
62,49;
66,01;
65,30;
52,97,
52,88;
54,48;
54,35;
55,99;
55,70;
61,63;
55,80;
61,50,
64,62;
60,42;
63,76;
68,21;
66,83;

67,00; .

60,95;
64,58;
58,31;
59,11;
59,35;
60,59;
56,26;
51,98;
73,93;
63,78;
57,51;
51,45;
64,65;

Elemek (szamitott/talalt)

H 592,
H 9,35,
H 10,03,
7,81,
8,12,
7,47,
8,12,
6,99,
8,40,
7,01,
7,81,
7,51,
7,98,
9,81,
7,39,
8,73,
7,74,
7,42,
8,60,
9,56,
8,12,
9,81,
6,99,
9,56,
9,56,
8,66,
6,99,
9,31,
6,65,
6,28,
6,68,
6,68,
7,03,
7,03,
8,40,
7,01,
8,40,
9,31,
7,74,
8,60,
7,79,
8,04,
6,76,
6,60,
9,02,
7,99,
742,
7,81,
8,12,
7,39,
6,68,
10,23,
8,20,
741,
8,41,
8,49,
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5,93.
9,37;
10,04,
7,97;
8,12;
7,52;
8,08;
6,94,
8,17;
7,07,
7,85.
7,52;
7,99;
9,82;
7,44.
8,77.
7,80;
1,35;
8,65;
9,62;
8,14;
9,83;
7,02;
9,47,
9,46;
8,56;
7,00,
9,17,
6,61;
6,27.
6,63.
6,63.
7,05.
6,99.
8,37;
7,02;
8,41;
9,16.
7,80.
8,52.
7,81;
7,99.
6,78.
6,56.
9,06.
7,94.
7,40,
7,78.
8,13;
7,33.
6,75.
10,08.
8,15;
6,65.
8,32;
8,48;

N 4,33,
N 4,80,
N 4,93,
N 4,70,
N 5,19,
N 4,70,
N 4,05,
N 4,49,
N 4,64,

N 4,74,
N 3,96,
N 5,05,

N 4,68,
N 491,
N 4,98,
N 5,32,
N 4,70,
N 5,05,
N 441,
N 5,32,
N 5,32,
N 4,30,
N 4,05,
N 3,81,
N 4,40,

N 4,49,
N 4,64,
N 4,49,

N 3,61,

N 4,30,

N 4,70,

N 9,91,

N 4,68,
N 9,44,

424.
4,7s.
4.78.
4,76.
5,26.
4,75.
3,99.
423,
4,68.

4,73.
3,94.
5,03.

4,63.
4,94,
4,94,
527.
4,68.
5,06.
443
5,58.
5,61.
4,57.
411.
3,90.
4,44,

447.
4,69.
4,75.

3,66.

4,25,

47.

9,86.

4,62.
9,47.
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Biologiai vizsgdlatok

Az €l6z8 példakban leirt modszerekkel elGallitott
vegyiiletek Gg elleni irtéhatasat bemutatjuk a kovetke-
z8 egy vagy mindkét modszer segitségével. Az eredmé-
nyeket a tablazatban adjuk meg.

In vitro vizsgalatok

A vizsgélandé vegyiileteket (0,25 ml megfeleld ace-
tonos torzsoldatban) bekebeleztiik 25 ml minimalis
agar tapkozegbe, és lapokat készitettiink. Az agar tapko-
zeget autoklavban készitettik 17,5 g Czapek Dox tapta-
lajbél (Difco), 7,5 g tisztitott agarbél vagy Bacto agar-
bol (Difco) és 500 ml desztillalt/ionmentesitett vizbdl,
majd hozzaadtunk SO pl 1 mg/ml tiamin-hidrokloridot
€s 50 ul 1 mg/ml biotint 5% etanolban.

Minden egyes lapot beoltottunk oly médon, hogy
haromszo6g alakban elhelyeztiink harom 4 mm-es Gaeu-
mannomyces graminis var. tritici (Ggt) gombat, ame-
lyet a fent leirt minimalis agar tdpk6zegben tenyésztet-
tink. A lapokat sotétben inkubaltuk 19-20 °C-on
4-5 napig. A gombak novekedését a micelladtmérG-no-
vekedés hatarozza meg.

Az eredményt szazalékos gatlasként fejezziik ki,
amelyet a kovetkez6 modon szamitunk :

o [1-(nbvekedés mm-ben a kezelt lapon—4) 100
= X
° (ndvekedés mm-ben a kontroll-lapon—4))

In vivo vizsgalatok

A vegyiileteket olyan szempontbol vizsgaltuk, hogy
milyen mértékben irtjék a Ggt gombat ,,Bergen” vagy
~Anza” buzafajtidk esetén, amelyeknek a magvait
19,36 cm? feliiletii edényekbe toltott talajban neveltiink
és Ggt gombaval fertdztiink meg. A megfertézést ugy
végeztiik, hogy a talajt 0sszekevertiik 1/4 er8sségli para-
dicsom-dextroz agaron (4,875 g paradicsom-dextroz
agar, 5 g Bacto agar, 500 ml desztillalt, ionmentesitett
viz) tenyésztett Ggt-vel a lapokban, és lapokbdl vett vat-
tacsomokkal megfertéztiink steril zabszemeket
(400 cm?® egész zab, 30 ml ionmentesitett viz, autokla-
vozva). A zabot egy honapig szobahOmérsékleten
inkubaltuk, utana szaritottuk és dsszekevertiik a talajjal
4 térfogat/térfogat% mennyiségben. Négy darab biza-
szemet helyeztiink az egyes edényekben lév4 talaj tete-
Jére. A vizsgalandé vegyiileteket 1:9 aranyu aceton/viz
térfogat/térfogat oldatként készitettiik el, amely 0,18%
Tween 20-at tartalmazott annak érdekében, hogy
0,5 mg mennyiségi kezel6 hatdanyagot szolgaltassunk
edényeként, ha 3 ml vizsgalati anyagot hasznaltunk a
kezelésre edényenként. Ot edényt alkalmaztunk min-
den egyes kezeldmennyiség esetén és a kontrollok sza-
mara, amelyek nem kezelt, beoltott és nem beoltott edé-
nyek voltak. Egyorai szaradas utan a magokat betakar-
tuk nagyobb résznyi megfelelS talajjal és egy réteg
vermikulittal. Az edényeket hajtatokamraba helyeztiik,
¢és mindennap nedvesitettiik azokat. Négy hét utén
mindegyik edényt megvizsgaltuk annak meghatarozasa
érdekében, hogy megallapitsuk a betegség mértékét. En-
nek soran megvizsgaltuk az egyes ndvények maggyoke-
reit valamely felbontomikroszkop segitségével. A 0-5
értéki skalaban az egyes szamértékek jelentése a kovet-
kez6:
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0= nincsenek jelen mozgd gombasejtek vagy sériillések

1= mozgo gombasejtek és 10% alatti sériilések vannak
Jelen a gyokérrendszeren

2= mozgd gombasejtek €s 10—25% sériilés van a gyo-
kérrendszeren

3= mozgd gombasejtek és 25—50% sériilés van a gyo-
kérrendszeren

4= mozgsd gombasejtek és 50%-nal tobb nagy, Ossze-
fuggd sériilés van a gydkérrendszeren

5= a gyokérrendszert és a szarat teljesen elboritjak a
sériilések és a mozgd gombasejtek
Az 6t ismétléssorozat mindegyikébdl egy-egy nagy

és kis értéket szamitason kiviil hagytunk, és a fennmara-

d6 harom értékbdl szamitottuk az ismétlések atlagat.

Ezt az atlagértéket 0sszehasonlitottuk a kezeletlenkont-

roll-értékekkel, és meghataroztuk a betegség gatlasat

szazalékban. Ezeket az eredményeket a kovetkezd tab-

lazatban adjuk meg. Abban az esetben, ha a szamozas

07 vagy kisebb értéket eredményez, mint a kezeletlen

kontrollhoz hasonlitott eredmények, akkor az ,N” azt

mutatja, hogy nem volt gatlas.

Vizsgalati eredmények

In vitro (ppm)
Példaszam In vive
10 1 0,1
1. 74 53 6 91
2. 72 36 14 74
3. 75 58 19 100
4. 57 N N 54
S. 29 N N 24
6. 47 2 7 37
7. 100 77 42 93
8. 100 97 19 85
9. 71 N 3
10. 50 N N
11. 24 N N
12. 100 83 29 95
13. 64 17 7 13
14. 79 40 7 92
15. 44 N N
16. 76 27 11 3
17. 64 64 59 N
18. 100 N N 97
19. 29 7 N 38
20. 61 14 7 36
21. 100 100 100 100
22. 46 N 13 91
23. 71 N N
24. 100 N N
25. 89 15 19 56
26. 97 95 95 99




1 HU 219131 B 2
Vizsgalati eredmények (folytatas) In vitro (ppm)
In vitro (ppm) Példaszam In vivo
Példaszam In vivo 10 1 0,1

10 ! 0l 5 69. 100 81 51 67
27. 64 13 15 33 70. 44 15 N
28. 100 100 60 86 71. N 8 14 50
29. 100 100 100 97 72. 69 59 N
30. 80 60 N 10 73. 83 60 13
31. 96 4 N 74. 93 31 7 47
32. 100 100 75 85 75. 31 26 5
33. 100 4 N 12 76. 79 45 N
34. 100 100 97 100 15 7. 100 47 13 N
35. 93 7 3 46 78. 62 12 12
36. 100 69 26 88 79. 65 12 12
37. 87 63 17 83 80. 46 4 N
38. 100 79 53 95 | 20 81. 46 N
39. 92 82 49 99 82. 57 N 30 58
40. 53 N N 83. 100 100 100 99
41. 52 21 24 84. 100 66 N
4. 30 N N 25 85. 59 7 7
43, 63 N N 86. P 24 N
4. 39 N N 87. 100 100 93 96
45. 100 100 100 97 88. 74 N N
46. 44 11 15 30 89. 100 85 19 96
47. 70 N N 90. 89 34 6
48. 100 100 74 97 93. 26 N N
49. 100 100 100 97 9. 86 63 9
50. 20 10 3 35 95. 100 62 N 63
51. 100 19 N 77 96. 48 15 7
52. " 98 81 53 96 97. 100 70 7
53. 95 19 9 65 98. 100 81 22 97
54. 43 2 N 52 40 99. 95 72 5 59
55. 100 81 49 100 101 62 21 10
56. 74 31 10 91 102. 28 52 28
57. 90 N 10 103. 92 55 N 26
58. 55 6 13 45 104. 71 26 N
59. 26 N 6 105. 84 37 3
60. 19 N N 106. 97 95 95 100
61. 49 29 9 1 50 107. 24 N N
62. 69 3 8 9 108. 97 86 90
63. 69 40 N 109. 83 10 10
64. 31 14 20 110. 45 17 7
65. 100 56 39 95 55 111. 100 66 14 48
66. 58 N N 3 112. 100 96 81
67. 100 19 N N 113. 96 26 N
68. 41 N 8 N 114. 100 85 38
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Vizsgalati eredmények (folytatas) In vitro (ppm)
In vitro (ppm) Példaszim In vivo
Példaszim In vivo 10 1 0.1

10 ! 0.1 5 158. 44 33 2
115. 97 97 97 159. 100 55 12 0
116. 33 N N 160. 88 63 17 5
117. 97 9% 36 161. 61 17 2
118. 38 N N 10 162. 57 N 3
119. 100 88 40 163. 100 85 24
120. 100 26 164. 70 3 3
121. 31 8 4 165. 100 76 N 63
122. 67 N 15 166. 73 N 4 15
123. 89 78 11 167. 96 86 46 93
124. *62 N N 168. 100 9% 57
125. 89 N N 169. 100 31 N
126. 93 4 15 20 170. 63 9 12
127. 74 21 N 171. 97 88 48 87
128. 50 8 4 172. 100 100 94 99
129. 26 35 9 173. 92 12 4
130. 39 13 16 1 | B 174, 100 65 12 0
131. 3 6 N 175. 60 48 35
132. 46 15 54 N 176. 97 97 83
133. 18 3 13 N 177. 100 19 11
134, 39 3 N N | 30 178. 54 15 N
135. 39 17 22 179. 91 88 85 97
136. 100 26 3 180. 90 82 85 96
137. 100 61 17 181. 58 33 12
138. 97 36 14 35 182. 73 58 30
139. 100 53 11 183. 56 35 24
140. 81 19 19 184. 83 11 N
141. 100 64 19 185. 72 56 48
142. 59 N N 40 186. 67 N N
143. 74 13 5 187. 97 27 13 24
144. 59 11 N 188. 100 71 29 15
145. 27 N N 45 189. 65 13 4
146. 84 65 14 190. 80 76 24
147. 58 N N 191. 88 88 60 88
148. 53 N N 192. 95 95 86 99
149. 80 N N 50 193. 57 30 35
150. 83 74 34 96 194. 100 100 82
151. 57 71 N 97 195. 56 29 35
152. 86 71 N 54 196. 100 56 3
153. 91 88 N 29 55 197, 85 23 3
154. 69 N N 198 75 32
155. 90 64 N 93 199, 74 29
156. 72 33 9 200. 100 100 92 65
157. 91 23 7 0 60 201. 100 50 31 65
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Vizsgalati eredmények (folytatas) In vitro (ppm)
In vitro (ppm) Példaszam In vivo
Példaszam In vivo 10 1 0.1
10 ! o1 5 245. 100 100 50
202. 88 58 33 3 246. 61 2 N
203. 91 84 79 247. 59 16 N
204, 74 N N 43 248. 100 10 10
205. 81 47 5 10 249. 100 48 17 60
206. 100 97 86 250. 41 N N
207. 97 90 31 251. 97 36 3
208. 97 83 N 252, 100 28 5
209. 100 90 28 15 253. 62 14 N
210. 94 88 85 74 254. 100 97 97 40
211. 90 82 N 96 255. 73 N N
212. 90 54 77 9% 256, 100 N N
213. 79 82 9 g7 | 20 57, 100 ” 3
214. 77 6 3 258. 42 19 19
215. 100 96 46 57 pory "8 " "
216. 92 54 25 68
217. 100 68 16 o | 2 260. 7 N N
218. 100 94 18 99 261. 8 Gl 14
219, 100 9 50 97 262. 100 70 13
220. 100 100 75 97 263. 50 N 7
221. 85 46 15 30 264. 100 88 2
22, 96 N N 265. 100 14 5
223. 96 93 48 82 266. 100 61 21 4
224, 93 27 N 21 267. 61 64 18
225. 95 64 18 35 268. 100 N N
226. 100 o 32 269. 100 91 N 4
227. 100 68 36 34 270. 100 100 9 87
228. % 87 N 84 40 271. 100 100 95 97
229. 88 28 N
272. 100 23 14 0
230. 96 96 88
oy o6 6 N 273. 100 48 35
232. 95 97 92 78 274. 67 10 N
ey T " ” 45 275. 94 81 b7
234, 81 32 N 276. 84 63 N
235. 70 N 3 277. 94 81 69
236. 86 68 N 278. 75 50 N
237. 9 93 44 50 279. 47 N N
238. 72 N N 280. 38 21 24
239. 87 57 22 281. 43 N 4
240. 65 22 26 55 282. 78 15 3
241. 100 87 13 283, 42 3 N
242. 67 N 27 284. *9] 35 23
243. 83 10 23 285. 75 50 N
244, 53 20 10 60 286. 100 93 76
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Vizsgilati eredmények (folytatas)

In vitro (ppm)
Példaszam In vivo
10 1 0,1
287. 78 71 64
288. 53 N N

* 50 ppm-nél vizsgélva
Szabad foldi vizsgdlatok

Az 1-90.,93-99. és a 101-288. példak szerinti ve-
gyuleteket Osszekeverjitk kiilonbozé segédanyagok-
kal, vivéanyagokkal és mas adalékokkal, és a keveréket
hozzaadjuk biza és arpa magjaihoz 0,01-50 g hato-
anyag/kg mag mennyiségben, amely csokkenti az el6z6-
leg megfert6zott talajban a Gg el6fordulasat a kezelet-
len talajhoz viszonyitva.
Készitmények

Szuszpenzids koncentratum tomeg%
45. szam\ vegylilet 48,900
Poli(oxi-propilén)—poli(oxi-etilén) tomb-
kopolimer 2,550
natrium-ligninszulfonat 2,040
10%-os dimetil-polisziloxan-emulzié 1,020
1%-o0s xantangumioldat 0,990
viz 43,250
Emulgealhaté koncentratum tomeg%
26. szamu vegyiilet 13,5
etoxilezett szorbitan (20 EO) 5,0

9 szénatomos aromasok 81,5
Nedvesithet6 por tomeg%
12. szamu vegyiilet 75,0
natrium-ligninszulfonat 3,0
natrium-N-metil-N-oleil-taurat 1,0
kaolinitkréta 11,0
Granulatum tomeg%
138. szamu vegyiilet 1,0
propilénglikol 5,0
montmorillonit (0,70/0,30 mm) 94.0
Porkészitmény tomeg%
48. szamu vegyiilet 50,0
grafit 10,0
kaolinitkréta 40,0

Az el6z6ekbdl lathatd, hogy a talalmany jol alkal-
mazhaté valamennyi végcél elérésére és megvaloOsitasa-
ra az emlitett eldnyokkel egyiitt, amely kézenfekvd és
hozzétartozik a talalmanyhoz.

Bizonyos jellemz6k és kombinaciok alkalmazhatok
mas jellemzGkre és kombinacidkra vald hivatkozas nél-
kiil, igy a taldlméany korébe tartoznak.

Mivel szamos valtozat létesitése lehetséges a talal-
many szerint, anélkiil hogy a talalmany oltalmi korét
tillépnénk, magatol értetddik, hogy a taladlmany oltal-
ma mindezekre kiterjed, de nem korlatozddik csupan a
leirt valtozatokra.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras névények Gaeumannomyces sp. altal oko-
zott gombabetegségeinek gatldsara vagy megsziintetésé-
re, azzal jellemezve, hogy a novényre vagy annak te-
nyészhelyére (I) altalanos képletli vegyiiletet vagy an-
nak mezdgazdasagilag elfogadhat6 sojat tartalmazo ké-
szitményt visziink fel — ahol
Z, és Z, jelentése szén- vagy nitrogénatom, amelyek

egy benzol-, tiofén-, furan-, pirrol-, pirazol-, tiazol-

vagy izotiazolgylni részét alkotjdk,

A jelentése —-C(X)-amin-, —-C(O)-SR;,
-NH-C(X)-R, vagy —C(=NR;)-XR; éltalanos
képletii csoport,

B jelentése —W,_—Q(R,); altalanos képleti csoport
vagy o-tolil-, 1-naftil-, 2-naftil- vagy 9-fenantrilcso-
port,

Q jelentése C-, Si-, Ge- vagy Sn-atom,

W jelentése ~C(R3),H,_p) csoport, vagy amikor Q
szénatom, akkor W jelentése tovabba valamely
~NR3)mH (1 -m)—~> =S(0),~ vagy —O- csoport,
jelentése O- vagy S-atom,
értéke 0, 1 vagy 2,
értéke 0 vagy 1,

p értéke O vagy 1,

R jelentése halogénatom, formil-, ciano-, amino-,
nitro-, tiocianato-, izotiocianato-, trimetil-szilil-,
hidroxilcsoport, 1-4 szénatomos alkil-, 2—5 szén-
atomos alkenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3—6 szén-
atomos cikloalkilcsoport, melyek adott esetben halo-
génatommal, hidroxil-, nitro-, cianocsoporttal van-
nak helyettesitve, vagy

R jelentése fenil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, 1-4 szén-
atomos alkil-tio-, (1-4 szénatomos alkil)-karbamoil-,
1-4 szénatomos alkil-szulfinil-, 1-4 szénatomos al-
kil-szulfonil-, (14 szénatomos alkil)-amino-, di(1-4
szénatomos alkil)-amino-, (1-4 szénatomos alkil)-
karbonil-, (1-4 szénatomos alkoxi)-karbonil- vagy
fenil-karbonil-amino-csoport, vagy ha n értéke 2, a
két R csoport kondenzalt gytinit is alkothat,

R, jelentése 1—8 szénatomos alkil-, halogén-(1-8 szén-
atomos alkil)-, 2—5 szénatomos alkenil-, 2—5 szén-
atomos alkinil-, 3-7 szénatomos cikloalkil- vagy
fenilcsoport, vagy ha Q jelentése szénatom, akkor
két R, csoport a Q szénatommal egyiitt 3-8 szénato-
mos cikloalkilcsoportot is alkothat,

R; jelentése 1—4 szénatomos alkilcsoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-4
szénatomos alkil)- vagy 1-4 szénatomos alkil-
amino-csoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos akilcsoport, és ahol
A jelentése olyan —CX-amin-csoport, amelyben az

aminorész adott esetben egyszeresen vagy kétszere-

sen helyettesitett aminocsoport, ahol a helyettesiték
jelentése egymastol fiiggetleniil hidroxilcsoport,

1-6 szénatomos alkil-, 2—5 szénatomos alkenil-,

3—5 szénatomos alkinilcsoport; vagy (1-4 szénato-

mos alkoxi)-(1-4 szénatomos alkil)-, halogén-(1-4

szénatomos alkil)-, hidroxi-(1—4 szénatomos alkil)-,

1-4 szénatomos alkil-tio-, (1-4 szénatomos alkil)-

X
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tio-(1—-4 szénatomos alkil)-, (1—4 szénatomos alkil)-

karbonil-, (1-6 szénatomos alkoxi)-karbonil-, (1-4

szénatomos alkil)-amino-karbonil-csoport, fenil-,

fenil-(1-3 szénatomos alkil)-csoport, melyek adott
esetben helyettesitve lehetnek egy 1-4 szénatomos
alkil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-4 szén-
atomos alkil)-, 3—-6 szénatomos cikloalkil-, nitro-
csoporttal vagy halogénatommal, és 1—4 szénatomos
alkil- vagy 25 szénatomos alkenilcsoport, amely he-
lyettesitve van piridinil-, tienil- vagy furilcsoporttal,
és ahol az aminocsoport egy N-atomon kapcsolodo
heterociklusos csoport lehet a morfolino-, pipe-
razino-, piperidino-, pirrolo- és pirrolidinocsoportok
koziil,
ahol az alkalmazott hatéanyag-mennyiség a novény-
re, illetve vetésteriiletre torténd felvitel esetén legalabb
10 g/ha, vagy vet6mag kezelése esetén legalabb
0,01 g/kg.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletd vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben Z, és Z, egy benzolgyra ré-
szeit alkotjak.

3. A 2. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletli vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben B jelentése — W —Q(R,); al-
talanos képletii csoport, ahol m értéke 0.

4. A 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatoanyagkeént olyan (I) altaldnos képletd vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben Q jelentése Si-atom.

5. A 4. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagkeént olyan (I) altalanos képleti vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike egymastol
fiiggetleniil 1-8 szénatomos alkil-, 2—5 szénatomos
alkenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3—-7 szénatomos
cikloalkil-, halogén-(1 -8 szénatomos alkil)- vagy fenil-
csoport.

6. Az 5. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (1) altaldnos képletii vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike 1-4 szénato-
mos alkil- vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-cso-
port.

7. A 6. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike metilcso-
port.

8. A 7. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1—4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil-csoport.

9. A 8. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatdanyagként olyan (I) altalanos képletii vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-amino-
karbonil-csoport.

10. A 9. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletd vegytile-
tet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituensben n ér-
téke 1, és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

11. Az 1. igénypont szerinti eljiras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
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gyiiletet alkalmazunk, amelyben W, jelentése —O—, és
Q jelentése szénatom.

12. A 11. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) ltalanos képletd ve-
gytiletet alkalmazunk, amelyben R, jelentése 1-4 szén-
atomos alkilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos
alkil)-csoport.

13. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1-4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

14. A 13. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletdi ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

15. A 14. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képletdi ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituens-
ben n értéke 1, és R jelentése metilcsoport vagy halo-
génatom.

16. A 2. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képletl vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben W,, jelentése —~-NH- vagy
—N(CHj;)-csoport és Q szénatom.

17. A 16. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben R, jelentése 1-4 szén-
atomos alkilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos
alkil)-csoport.

18. A 17. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) ltaldnos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1-4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

19. A 18. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

20. A 19. igénypont szerinti eljards, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituens-
ben n értéke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogén-
atom.

21. A 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képleti vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben B jelentése 1-naftil- vagy 2-
naftilcsoport.

22. A 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képleti vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben B jelentése 9-fenantrilcso-
port.

23. A 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képleti vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben B jelentése o-tolilcsoport.

24. A 23. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1-4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil-csoport.
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25. A 24. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altalanos képleti ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

26. A 25. igénypont szerinti eljéras, azzal jellemezve,
hogy hatbanyagként olyan (I) altaldnos képletii vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituensben n érté-
ke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

27. A 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii vegyiile-
tet alkalmazunk, ahol a W, szubsztituensben m értéke
0 és Q szénatom.

28. A 27. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altaldnos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben R, jelentése 1-4 szén-
atomos alkilcsoport vagy halogén-(1—4 szénatomos al-
kil)-csoport.

29. A 28. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1—4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

30. A 29. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatbanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

31. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoéanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiletet alkalmazunk, amelyben Z, és Z, egy tiofén-
gyuri részeit alkotjak.

32. A 31. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) &ltalanos képletd vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben B jelentése — W ,—Q(R,); al-
talanos képletii csoport, ahol m értéke 0.

33. A 32. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altaldnos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben Q jelentése Si-atom.

34. A 33. igénypont szeninti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képleti ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike egy-
mastol fiiggetleniil 1-8 szénatomos alkil-, 2—35 szénato-
mos alkenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3-7 szénato-
mos cikloalkil-, halogén-(1-8 szénatomos alkil)- vagy
fenilcsoport.

35. A 34. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képletd ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike 1-4
szénatomos alkil- vagy halogén-(1-4 szénatomos al-
kil)-csoport.

36. A 35. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képleti ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike metil-
csoport.

37. A 36. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
gylletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1—4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

38. A 37. igénypont szerinti elyaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
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gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

39. A 38. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képletdi ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituens-
ben n értéke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogén-
atom.

40. A 31. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képleti ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben W, jelentése —O— és
Q jelentése szénatom.

41. A 40. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos kepletii ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben R, jelentése 1-4 szén-
atomos alkilcsoport vagy halogén-(1—4 szénatomos al-
kil)-csoport.

42, A 41. igénypont szerinti eljards, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1—-4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

43. A 42. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altaldnos képletG ve-
gyiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

44. A 43. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituens-
ben n értéke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogén-
atom.

45. A 31. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben W, jelentése —NH-
vagy —N(CHj;)-csoport és Q szénatom.

46. A 45. igénypont szerinti eljaréds, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gytiletet alkalmazunk, amelyben R, jelentése 1-4 szén-
atomos alkilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos
alkil)-csoport.

47. A 46. igénypont szerinti eljards, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (14 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

48. A 47. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) 4ltaldnos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

49. A 48. igénypont szerinti eljards, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituens-
ben n értéke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogén-
atom.

50. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
gylletet alkalmazunk, ahol Z, és Z, egy furangytir(i ré-
szeit alkotjak.

51. Az 50. igénypont szerinti eljrds, azzal jelle-
mezve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képle-
tli vegyiiletet alkalmazunk, amelyben B jelentése
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—W,,—Q(R;); altalanos képletd csoport, ahol m érté-
ke 0.

52. Az 51. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoéanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben Q jelentése Si-atom.

53. Az 52. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) 4ltalanos képletii ve-
gyiletet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike egy-
mastol fiiggetleniil 1-8 szénatomos alkil-, 25 szénato-
mos alkenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3—7 szénato-
mos cikloalkil-, halogén-(1-8 szénatomos alkil)- vagy
fenilcsoport.

54. Az 53. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képleti ve-
gyiletet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike 1-4
szénatomos alkil- vagy halogén-(1-4 szénatomos al-
kil)-csoport.

55. Az 54. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoéanyagként olyan (I) altalanos képlet@ ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben R, mindegyike metil-
csoport.

56. Az 55. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoanyagként olyan (I) altalanos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1-4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

57. Az 56. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képleti ve-
gyiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

58. Az 57. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletii ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituens-
ben n értéke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogén-
atom.

59. Az 50. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képletii ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben W, jelentése —O— és
Q jelentése szénatom.

60. Az 59. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altalanos keépletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben R, jelentése 1-4 szén-
atomos alkilcsoport vagy halogén-(1—4 szénatomos al-
kil)-csoport.

61. A 60. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altaldnos képletd ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1-4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

62. A 61. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képleti ve-
gyiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-
amino-karbonil-csoport.

63. A 62. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatdanyagként olyan (I) altaldnos képletl ve-
gyliletet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituens-
ben n értéke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogén-
atom.

64. Az 50. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatbanyagként olyan (I) altaldnos képletl ve-
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gyiiletet alkalmazunk, amelyben W, jelentése —NH-

vagy —N(CHj)-csoport és Q szénatom.

65. A 64. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatoanyagként olyan (I) altalanos képleti ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben R, jelentése 1-4 szén-
atomos alkilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos
alkil)-csoport.

66. A 65. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hatbanyagként olyan (I) altaldnos képletdi ve-
gytletet alkalmazunk, amelyben A jelentése (1—4 szén-
atomos alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénato-
mos alkil)-amino-karbonil-csoport.

67. A 66. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy hat6anyagként olyan (I) 4ltaldnos képleti ve-
gyiiletet alkalmazunk, amelyben A jelentése etil-ami-
no-karbonil-csoport.

68. A 67. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként olyan (I) altalanos képletli vegyiile-
tet alkalmazunk, amelyben az R, szubsztituensben n érté-
ke 1 és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

69. Fungicid készitmény, azzal jellemezve, hogy ha-
téanyagként legfeljebb 95 tdmeg% mennyiségben vala-
mely (I) altalanos képletd vegyiiletet — ahol A, B, Z,,
Z, és R, jelentése az 1. igénypontban megadott — vagy
annak mezdégazdasagilag elfogadhato sojat tartalmazza,
legaldbb egy mezégazdasagilag elfogadhaté segéd-
anyaggal egyiitt.

70. (I) altalanos képletii vegyiilet vagy annak mez6-
gazdasagilag elfogadhato soja, ahol
Z, és Z, egy benzolgyir(i részét alkotjak,

A jelentése —C(X)-amin-, —C(O)-SR;,
—-NH-C(X)-R, vagy —C(=NR;3;)-XR; altalanos
képleti csoport,

B jelentése —W_—Q(R,); altalanos képletdi csoport
vagy o-tolil-, 1-naftil-, 2-naftil- vagy 9-fenantrilcso-
port,

Q jelentése C-, Si-, Ge- vagy Sn-atom,

W jelentése —C(R;),H(,_, csoport, vagy amikor

Q szénatom, akkor W jelentése tovabba vala-
mely —NR3)H(j_my-» ~S(0), vagy —O- cso-
port,

X jelentése O- vagy S-atom,

n értéke 0, 1 vagy 2,

m értéke O vagy 1,

p értéke O vagy 1,

R jelentése halogénatom, formil-, ciano-, amino-,
nitro-, tiocianato-, izotiocianato-, trimetil-szilil-,
hidroxilcsoport, 1-4 szénatomos alkil-, 2—5 szén-
atomos alkenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3—6 szén-
atomos cikloalkilcsoport, melyek adott esetben halo-
génatommal, hidroxil-, nitro-, cianocsoporttal van-
nak helyettesitve, vagy

R jelentése fenil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, 1-4 szén-
atomos alkil-tio-, 1-4 szénatomos alkil-karbamoil-,
1-4 szénatomos alkil-szulfinil-, 1-4 szénatomos al-
kil-szulfonil-, 1-4 szénatomos alkil-amino-, di(1-4
szénatomos alkil)-amino-, (1-4 szénatomos alkil)-
karbonil-, (14 szénatomos alkoxi)-karbonil- vagy fe-
nil-karbonil-amino-csoport, vagy ha n értéke 2, a két
R csoport kondenzalt gytirit is alkothat,
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R, jelentése 1-8 szénatomos alkil-, halogén-(1-8 szén-
atomos alkil)-, 25 szénatomos alkenil-, 2—5 szén-
atomos alkinil-, 3—7 szénatomos cikloalkil- vagy
fenilcsoport, vagy ha Q jelentése szénatom, akkor
két R, csoport a Q szénatommal egyiitt 3-8
szénatomos cikloalkilcsoportot is alkothat,

R; jelentése 1-4 szénatomos alkilcsoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-4
szénatomos alkil)- vagy (1-4 szénatomos alkil)-
amino-csoport,

R, jelentése 1-4 szénatomos alkilcsoport, €s ahol

A jelentése olyan —CX-amin-csoport, amelyben az
aminorész adott esetben egyszeresen vagy kétszere-
sen helyettesitett aminocsoport, ahol a helyettesit6k
Jelentése egymastol fiiggetleniil hidroxilcsoport,
1-6 szénatomos alkil-, 2—5 szénatomos alkenil-,
3-5 szénatomos alkinilcsoport; vagy (1-4 szénato-
mos alkoxi)-(1-4 szénatomos alkil)-, halogén-(1-4
szénatomos alkil)-, hidroxi-(1-4 szénatomos alkil)-,
1-4 szénatomos alkil-tio-, (1-4 szénatomos alkil)-
tio-{1—4 szénatomos alkil)-, (1-4 szénatomos alkil)-
karbonil-, (1-6 szénatomos alkoxi)-karbonil-, (1-4
szénatomos alkil)-amino-karbonil-csoport, fenil-,
fenil-(1-3 szénatomos alkil)-csoport, melyek adott
esetben helyettesitve vannak egy 1-4 szénatomos
alkil-, 1-4 szénatomos alkoxi-, halogén-(1-4 szén-
atomos alkil)-, 3—6 szénatomos cikloalkil-, nitrocso-
porttal vagy halogénatommal, és 14 szénatomos al-
kil- vagy 2—5 szénatomos alkenilcsoport, amely he-
lyettesitve van piridinil-, tienil- vagy furilcsoporttal,
és ahol az aminocsoport egy N-atomon kapcsolodo
heterociklusos csoport lehet a morfolino-, piperazino-,
piperidino-, pirrolo- és pirrolidinocsoportok koziil,

azzal a feltétellel, hogy n 0-t6l eltérd, ha B jelentése

trimetil-szilil-csoport, és A jelentése N,N-dietil-amino-

karbonil-, N,N-bisz(1-metil-etil)-amino-karbonil-, N-

metil-amino-tiokarbonil-, N-etil-amino-karbonil-, 1-

piperidinil-karbonil- vagy N-fenil-amino-karbonil-

csoport; vagy amikor B o-tolilcsoport és A jelentése

N,N-dietil-amino-karbonil-, N,N-bisz(1-metil-etil)-

amino-karbonil-, N-metil-amino-karbonil- vagy O-

metil-karbamoil-csoport; vagy amikor B jelentése 1,1-

dimetil-etil-csoport és A jelentése N,N-dimetil-amino-

tiokarbonil- vagy N-fenil-amino-karbonil-csoport;
vagy amikor B trimetil-sztannil-csoport és A jelentése

N,N-dietil-amino-karbonil- vagy O-(1,1-dimetil-etil)-

karbamoil-csoport;

tovabba azzal a kikotéssel, hogy amikor B jelentése 2-

trimetil-szilil-csoport és A jelentése N,N-dietil-amino-

karbonil-csoport, akkor R, jelentése eltér 3-fluor-6-

formil-, 3-fluor-6-metil-, 3-klor-6-formil-, 3-fluor-, 3-

klor-, 3-klor-6-metil-, 6-trimetil-szilil- vagy 6-metilcso-

porttdl;

tovabba azzal a feltétellel, hogy amennyiben A jelenté-

se O-(1,1-dimetil-etil)-karbamoil-csoport és B jelenté-

se 2-trimetil-szilil-csoport, akkor R, jelentése eltér az
5-(trifluor-metil)-csoporttol;

azzal a feltétellel, hogy amikor A jelentése —C(O)-

amin, és W, jelentése —O— csoport, akkor R jelentése

eltér az izotiocianatocsoporttol;
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végiil azzal a feltétellel, hogy amikor A jelentése N-
fenil-amino-karbonil-csoport és B jelentése 2,2-di-
metil-propil-csoport, akkor R, jelentése eltér a 3-metil-
csoporttol.

71. A 70. igénypont szerinti (I) altaldnos képletd
vegyiilet, amelyben Z, és Z, egy benzolgyiri részeit
alkotjak.

72. A 71. igénypont szerinti (I) altalanos képletd ve-
gyulet, amelyben B jelentése —W,,~Q(R;); éltaldnos
képletii csoport, ahol m értéke 0.

73. A 72. igénypont szerinti (I) altalanos képletii ve-
gytulet, amelyben Q jelentése Si-atom.

74. A 73. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti ve-
gyiilet, amelyben R, mindegyike egymastdl fuggetle-
niil 1-8 szénatomos alkil-, 2—5 szénatomos alkenil-,
2-5 szénatomos alkinil-, 3—7 szénatomos cikloalkil-,
halogén-(1-8 szénatomos alkil)- vagy fenilcsoport.

75. A 74. igénypont szerinti (I) altalanos képleti ve-
gyiilet, amelyben R, mindegyike 1-4 szénatomos al-
kil- vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.

76. A 75. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti ve-
gyiilet, amelyben R, mindegyike metilcsoport.

77. A 76. igénypont szerinti (I) altalanos képletd ve-
gyiilet, amelyben A jelentése (1—4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-amino-
karbonil-csoport.

78. A 77. igénypont szerinti (1) altaldnos képlet ve-
gyilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-cso-
port.

79. A 78. igénypont szerinti (I) altalanos képleti ve-
gyulet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1, és
R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

80. A 71. igénypont szerinti (I) 4ltaldnos képleti ve-
gyiilet, amelyben W, jelentése —O— és Q jelentése
szénatom.

81. A 80. igénypont szerinti (I) &ltaldnos képleti
vegyiilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos al-
kilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-cso-
port.

82. A 81. igénypont szerinti (I) altalanos képleti ve-
gyiilet, amelyben A jelentése (1—4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-amino-
karbonil-csoport.

83. A 82. igénypont szerinti (I} 4ltalanos képleti ve-
gyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-cso-
port.

84. A 83. igénypont szerinti (I) altalanos képleti ve-
gylilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1 és
R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

85. A 71. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti ve-
gyiilet, amelyben W,, jelentése —NH- vagy —N(CH;)-
csoport és Q szénatom.

86. A 85. igénypont szerinti (I) altalanos képle-
ti vegylilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos
alkilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-cso-
port.

87. A 86. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti ve-
gyulet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-amino-
karbonil-csoport.
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88. A 87. igénypont szerinti (1) altalanos képleti ve-
gyulet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-cso-
port.

89. A 88. igénypont szerinti (I) altalanos képletd ve-
gyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1 és
R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

90. A 71. igénypont szerinti (I) altalanos képleti ve-
gyiilet, amelyben B jelentése 1-naftil- vagy 2-naftil-
csoport.

91. A 71. igénypont szerinti (I) dltalanos képlet{i ve-
gytilet, amelyben B jelentése 9-fenantrilcsoport.

92. A 71. igénypont szerinti (I) altalanos képletii ve-
gytilet, amelyben B jelentése o-tolilcsoport.

93. A 92. igénypont szerinti (I) altalanos képletii ve-
gyiilet, amelyben A jelentése (1—4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-amino-
karbonil-csoport.

94. A 93. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti ve-
gyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-cso-
port.

95. A 94. igénypont szerinti (1) altalanos képlet{i ve-
gyllet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1 és
R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

96. A 71. igénypont szerinti (I) altalanos képletii ve-
gylilet, ahol a W, szubsztituensben m értéke 0 és Q
szénatom.

97. A 96. igénypont szerinti (I) altaldnos képletti ve-
gytilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos alkil-
csoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.

98. A 97. igénypont szerinti (I) altaldnos képletii ve-
gyiilet, amelyben R, jelentése metilcsoport.

99. A 98. igénypont szerinti (I) altalanos képleti ve-
gylilet, amelyben A jelentése (1—4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-amino-
karbonil-csoport.

100. A 99. igénypont szerinti (I) altalanos képletl
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

101. A 100. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

102. A 70. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet és mezégazdasagilag elfogadhaté s6ja, ahol
Z, és Z, egy tioféngyliri szénatomyjait alkotjék, és A,
B, R és n az 1. igénypontban megadott, azzal a feltétel-
lel, hogy B jelentése eltér a trimetil-szilil-csoporttol,
amikor A jelentése (dietil-amino)-karbonil-csoport.

103. A 70. igénypont szerinti (I) 4ltaldnos képleti
vegyiilet, amelyben Z, és Z, egy benzolgytiri részeit al-
kotjak.

104. A 103. igénypont szerinti (I) dltalanos képleti
vegyulet, amelyben B jelentése —W,_—W(R,); altala-
nos képleti csoport, ahol m értéke 0.

105. A 104. igénypont szerinti (I) dltalanos képletdi
vegyiilet, amelyben Q jelentése Si-atom.

106. A 105. igénypont szerinti (I) altalanos képletti
vegyiilet, amelyben R, mindegyike egymastol fiiggetle-
niil 1-8 szénatomos alkil-, 2-5 szénatomos alkenil-,
2-5 szénatomos alkinil-, 3—7 szénatomos cikloalkil-,
halogén-~(1-8 szénatomos alkil)- vagy fenilcsoport.
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107. A 106. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, amelyben R, mindegyike 1-4 szénatomos
alkil- vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.

108. A 107. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegylilet, amelyben R, mindegyike metilcsoport.

109. A 108. igénypont szerinti (I) &ltalanos képletd
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos al-
kil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

110. A 109. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

111. A 110. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

112. A 111. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben W, jelentése —O— és Q jelentése
szénatom.

113. A 112. igénypont szerinti (I) altaldnos képle-
ti vegyiilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos
alkilcsoport vagy halogén-(1—-4 szénatomos alkil)-cso-
port.

114. A 113. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

115. A 114. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

116. A 115. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
¢és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

117. A 102. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, amelyben W jelentése —NH- vagy
—N(CH;)-csoport és Q szénatom.

118. A 117. igénypont szerinti (I) altalanos képle-
ti vegyiilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos
alkilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-cso-
port.
119. A 118. igénypont szerinti (I) 4ltaldnos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

120. A 119. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

121. A 120. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegytilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

122. A 102. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben B jelentése 1-naftil- vagy 2-naftil-
csoport.

123. A 102. igénypont szerinti (I) 4ltaldnos képletd
vegylilet, amelyben B jelentése 9-fenantrilcsoport.

124. A 102. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegylilet, amelyben B jelentése o-tolilcsoport.

125. A 124. igénypont szerinti (I) &ltaldnos képletd
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos al-
kil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.
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126. A 125. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

127. A 126. igénypont szerinti (1) 4ltalanos képletii
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

128. A 102. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, ahol a W, szubsztituensben m értéke 0 és Q
szénatom.

129. A 128. igénypont szerinti (I) &ltalanos képle-
ti vegyiilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos
alkilcsoport vagy halogén-(1—4 szénatomos alkil)-cso-
port.
130. A 129. igénypont szerinti (I) altalanos képletti
vegyiilet, amelyben R, jelentése metilcsoport.

131. A 130. igénypont szerinti (I) altalanos képlett
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

132. A 131. igénypont szerinti (I) 4ltalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

133. A 132. igénypont szerinti (I) 4ltalanos képleti
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

134, A 70. igénypont szerinti (I) altalanos képlet(i
vegyiilet és mezdgazdasagilag elfogadhaté sdja, amely-
ben Z, és Z, egy furangyiiri szénatomjait alkotjak, és
A, B, R ésn az 1. igénypontban megadott, azzal a felté-
tellel, hogy B jelentése eltér a trimetil-szilil-csoporttol,
amikor A jelentése (dietil-amino)-karbonil-csoport.

135. A 134. igénypont szerinti (I) altalanos képlett
vegyiilet, amelyben B jelentése —W,,—Q(R;); altaldnos
képletli csoport, ahol m értéke 0.

136. A 135. igénypont szerinti (I) altaldnos képletd
vegyiilet, amelyben Q jelentése Si-atom.

137. A 136. igénypont szerinti (I) éltaldnos képle-
t vegyiilet, amelyben R, mindegyike egymastol fiig-
getleniil 1-8 szénatomos alkil-, 2—-5 szénatomos al-
kenil-, 2—5 szénatomos alkinil-, 3—7 szénatomos cik-
loalkil-, halogén-(1-8 szénatomos alkil)- vagy fenil-
csoport.

138. A 137. igénypont szerinti (1) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben R, mindegyike 1-4 szénatomos
alkil- vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.

139. A 138. igénypont szerinti (I) dltaldnos képletd
vegyiilet, amelyben R, mindegyike metilcsoport.

140. A 139. igénypont szerinti (I) dltaldnos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

141. A 144. igénypont szerinti (I) altaldnos képletd
vegyulet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

142. A 141. igénypont szerinti (I) altalanos képlet
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

143. A 142. igénypont szerinti (I) dltalanos képletli
vegyiilet, amelyben W, jelentése —O— ¢és Q jelentése
szénatom.
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144. A 143. igénypont szerinti (I) altalanos képle-
ti vegyiilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos
alkilcsoport vagy halogén-(1—-4 szénatomos alkil)-cso-
port.
145. A 144. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti
vegyiilet, amelyben A jelentése (1—4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

146. A 145. igénypont szerinti (I) dltalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

147. A 146. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

148. A 134. igénypont szerinti (I) altaldnos képle-
ti vegyiilet, amelyben W, jelentése —NH- vagy
—N(CHj3)-csoport és Q szénatom.

149. A 148. igénypont szerinti (I) Altaldnos képletii
vegyiilet, amelyben R, jelentése 14 szénatomos alkil-
csoport vagy halogén-(1—4 szénatomos alkil)-csoport.

150. A 149. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

151. A 150. igénypont szerinti (I) altalanos képletdi
vegyilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

152. A 151. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegylilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

153. A 134. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben B jelentése 1-naftil- vagy 2-naftil-
csoport.

154. A 134. igénypont szerinti (I) altaldnos képletii
vegyilet, amelyben B jelentése 9-fenantrilcsoport.

155. A 134. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, amelyben B jelentése o-tolilcsoport.

156. A 155. igénypont szerinti (I) altaldnos képletd
vegyiilet, amelyben A jelentése (1—-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

157. A 156. igénypont szerinti (I} altaldnos képletd
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

158. A 157. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

159. A 134. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, ahol a W, szubsztituensben m értéke 0 és Q
szénatom.

160. A 159. igénypont szerinti (I) 4ltaldnos képle-
ti vegyilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos
alkilcsoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-cso-
port.
161. A 160. igénypont szerinti (I) altaldnos képletd
vegyiilet, amelyben R, jelentése metilcsoport.

162. A 161. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos al-
kil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.
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163. A 162. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

164. A 163. igénypont szerinti (I) altaldnos képletd
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

165. A 70. igénypont szerinti (I) altalanos képletii ve-
gylilet és mezégazdasagilag elfogadhaté soja, amelyben
Z, és Z, egy tiazol-, izotiazol-, pirrol- vagy pirazolgylri
szén- és nitrogénatomjat vagy -atomjait alkotjék, és A,
B, R és n az 1. igénypontban megadott, azzal a feltétel-
lel, hogy B jelentése eltér a trimetil-szilil-csoporttol,
amikor A jelentése (dietil-amino)-karbonil-csoport.

166. A 165. igénypont szerinti (I) altalanos képlet
vegyiilet, amelyben B jelentése — W, —~Q(R,); altalanos
képletii csoport, ahol m értéke 0.

167. A 166. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben Q jelentése Si-atom.

168. A 167. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben R, mindegyike egymistol fliggetle-
niil 1-8 szénatomos alkil-, 2—5 szénatomos alkenil-,
2-5 szénatomos alkinil-, 3—7 szénatomos cikloalkil-,
halogén-(1-8 szénatomos alkil)- vagy fenilcsoport.

169. A 168. igénypont szerinti {I) altalanos képleti
vegyillet, amelyben R, mindegyike 1-4 szénatomos
alkil- vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.

170. A 169. igénypont szerinti (I) altalanos képletli
vegyiilet, amelyben R, mindegyike metilcsoport.

171. A 170. igénypont szerinti (I) dltalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

172. A 171. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

173. A 172. igénypont szerinti (I) éltalanos képlet
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n érteke 1
és R, jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

174. A 173. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben R, jelentése metilcsoport.

175. A 165. igénypont szerinti (I) altaldnos képleti
vegyiilet, amelyben W, jelentése —O- és Q jelentése
szénatom.

176. A 175. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben R, jelentése 1—-4 szénatomos alkil-
csoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.
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177. A 176. igénypont szerinti (I) altaldnos képletd
vegyiilet, amelyben R, jelentése metilcsoport.

178. A 177. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

179. A 178. igénypont szerinti (I) 4ltaldnos képletd
vegyiilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

180. A 179. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

181. A 165. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyiilet, amelyben W, jelentése —NH- vagy
—N(CHj)-csoport és Q szénatom.

182. A 181. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyilet, amelyben R; jelentése 1-4 szénatomos alkil-
csoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.

183. A 182. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos al-
kil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

184. A 183. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegyulet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

185. A 184. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.

186. A 165. igénypont szerinti (I) altalanos képleth
vegyilet, ahol a W, szubsztituensben m értéke 0 és Q
szénatom.

187. A 186. igénypont szerinti (I) altalanos képletd
vegyiilet, amelyben R, jelentése 1-4 szénatomos alkil-
csoport vagy halogén-(1-4 szénatomos alkil)-csoport.

188. A 187. igénypont szerinti (I) altalanos képletil
vegyiilet, amelyben R, jelentése metilcsoport.

189. A 188. igénypont szerinti (I) altalanos képletii
vegyiilet, amelyben A jelentése (1-4 szénatomos
alkil)-amino-karbonil- vagy di(1-4 szénatomos alkil)-
amino-karbonil-csoport.

190. A 189. igénypont szerinti (I) dltaldnos képletil
vegylilet, amelyben A jelentése etil-amino-karbonil-
csoport.

191. A 189. igénypont szerinti (I) altalanos képleti
vegylilet, amelyben az R, szubsztituensben n értéke 1
és R jelentése metilcsoport vagy halogénatom.
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