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Sposéb wytwarzania nowych pochodnych ftalimidu

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania nowych pochodnych ftalimidu o ogélnym wzorze I,
wktérym X i X’ oznaczaja atom wodoru, chlorowca, grupe alkilowa o 1—4 atomach wegla, grupe CF;, grupe
alkoksylowa o 1—4 atomach wegla, benzyloksylowa, dwualkiloaminowa o 1—4 atomach wegla w czgsci alkilo-
wej, tioalkilowa o 1—4 atomach wegla, hydroksylows, alkilosulfonylowg o 1—4 atomach wegla, alkanoiloamino-
wg o1—4 atomach wegla lub grupe nitrowa, Y oznacza grupg —COOR; —CONHRg, —CONHR;R,,
—CONHR;/,, CONHN* /R¢/3-halogeneki, i lub —CN z zastrzezeniem, ze co najmniej jeden z symboli X i X’
oznacza podstawnik inny niz atom wodoru, kazdy zsymboli R; i R, oznacza grupe alkilowa o 1—4 atomach
wegla albo tgcznie z atomem wegla, do ktdrego sa przytaczone oznaczajg grupe cykloalkilowg o 4—11 atomach
wegla, ewentualnie podstawiona grupe metylowa, Ry i R4 oznaczajg atom wodoru lub grupe alkilowg o 1—4
atomach wegla, Rs i R oznaczaja grupe - alkilowa o 1—2 atomach wegla a Rg oznacza grupe metylowg lub
grupe o ogélnym wzorze 2, w ktérym Z i Z’ oznaczajg atom wodoru, chlorowca, grupe alkilowg o 1-2 atomach
wegla, grupe —CF; lub —OCHj, a takZe mieszanin tych zwigzkdw a zwiaszcza izomerycznych mieszanin okreslo-
nych wyzej zwigzkow, ktére sg szczegdlnie interesujace.

Zwigzki te sq uzyteczne jako $rodki regulujace wzrost roflin oraz jako produkty posrednie przy wytwarza-
niu $rodkéw regulujgcych wzrost roslin. Zwiazki o wzorze 1, w ktérym Y oznacza grupe —COOR; a R3 oznacza
atom wodoru sg uzytecznymi produktami posrednimi, Jakkolwwk wiele z tych zwigzkéw jest réwniez bardzo
skutecznymi $rodkami do regulacji wzrostu roslin.

Zgodnie z wynalazkiem, nowe zwiazki o ogélnym wzorze 1 otrzymuije si¢ na drodze reakcji nukleofilowego
podstawienia pomiedzy odpowiedniag aming o ogélnym wzorze 4 i odpowiednig pochodng kwasu o-ftalowego
0 ogdlnym wzorze 3. Ogdlnie reakcje te opisuje schemat I, na ktérym w wystgpujacych tam wzorach X, X’, Ry,
R, i Y maja znaczenie podane dla wzoru 1, T, i T, oznaczajg grupy nukleofilowe, ktére ulegaja przemieszczeniu,
przy czym mogg one by¢ potaczone z wytworzeniem pierscienia jak to ma mlejsce w przypadku bezwodnikéw
kwasowych.
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W przypadku bezwodnikow pochodne ftalimidu o ogélnym wzorze 1 otrzymuje si¢ na drodze reakcji
pochodnej a-aminowej o wzorze 4 z pochodng bezwodnika ftalowego o ogélnym wzorze 5. Reakcje rozpoczyna
si¢ przez podgrzewanie, przy czym korzystna jest temperatura od okoto 100 do 175°C, a najlepsza od 100 do
150°C. Reakcje prowadzi si¢  korzystnie w rozpuszczalniku, takim jak rozpuszczalnik aprotonowany oraz przy
uzyciu zasady takiej jak trzeciorzgdowa amina, jak np. tréjetyloamina. Jako rozpuszczalniki stosuje si¢ toluen,
ksylen, dwumetyloformamid i kwas octowy.

Alternatywnie, . 1kcj¢ mozna prowadzié przez stapianie pochodnej a-aminowej i bezwodnika ftalowego
w temperaturze 150 do 250°C, a najlepiej w temperaturze 180—210°C. Reakcje przedstawiono na schemacie II,
na ktérym w wystepujacych tam wzorach X, X’, R;, R; i Y maja znaczenia podane dla wzoru 1.

Jakkolwiek wysoka temperatura jest wskazana dla opisanych wyzej reakcji to stwierdzono, ze w przypadku
gdy Y oznacza grupe —CN i reakcje prowadzi si¢ w temperaturze 60°C lub nizszej, powstajacy kwas ftalaminowy .
mozna poddac¢ cyklizacji.

Zgodnie z tym, ftalimidoacetamidy mozna otrzymad na drodze reakcji odpowiedniego bezwodnika ftalowe-
go z whasciwym a,a-dwupodstawionym-a-aminonitrylem, w celu uzyskania odpowiedniego kwasu ftalaminowego.
Reakcje prowadzi si¢ w temperaturze od okoto 20 do 60°C z obojgtnym rozpuszczalnikiem, takim jak eter,
tetrahydrofuran, chloroform, chlorek metylenu, benzen, toluen itp. Uzyskany w ten sposdb kwas ftalamowy
poddaje si¢ nastepnie cyklizacji do odpowiedniego ftalimido-nitrylu. W tym celu ogrzewa si¢ go w temperaturze
od okoto 0 do 100°C z czynnikiem dehydratujacym, takim jak bezwodnik octowy, chlorek acetylu, chlorek
tionylu itp. Hydratacje tak utworzonego ftalimidonitrylu prowadzi si¢ dogodnie przy uzyciu mocnego kwasu,
takiego jak kwas siarkowy, najlepiej w obecnosci nie mlesza)qcego sie rozpuszczalnika, takiego jak chlorek mety-
lenu lub chloroform itp, w temperaturze od okoto —10 do +30°C. Reakcje te przedstawiono na schemacie 111,
na ktérym przyktadowo wskazano podstawiony bezwodnik ftalowy, przy czym X, X’, R, iR, maja wyie_]
podane znaczenia.

Altematywme odpowiedni a-aminoester mozna podda¢é reakcji z wtaéciwym bezwodnikiem ftalowym do
estru ftalamidowego. v

Alternatywnie, zwiazki o wzorze 1 mozna otrzymywacé przez reakcje zwigzku o ogélnym wzorze 4,
w ktorym Ry, R; iY maja wyzej podane znaczenia ztym wyjatkiem, Zze Y nie moZe oznaczaé grupy
—CONHN'/R¢/5 * halogenek, z podstawionym chlorkiem ftalilu o ogélnym wzorze 7, w ktérym X i X’ majg
wyzej podane znaczenia, a Ry oznacza grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla, z wytworzeniem produktu o ogdl-
nym wzorze 8, ktéry mozna nastgpnie poddaé cyklizacji do produktu o ogélnym wzorze 1, w ktorym X, X, Ry,
R;, Ry i Y majg wyzej podane znaczenia, z tym wyjatkiem, Ze Y nie moze oznaczaé grupy —CONHN'/R¢/3 * ha-
logenek”

Réznorodny i najbardziej wyrazny efekt regulacji wzrostu roslin uzyskuje si¢ przy uzyciu zwigzkéw o ogél-
nym wzorze 1, w ktérym X i X’ oznaczajg atom wodoru, chlorowca, grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla, grupe
alkanoiloaminowa o 1—4 atomach wegla, grupe CF;, grupe alkoksylowa o 1—4 atomach wegla, benzyloksylows, :.
dwualkiloaminowg o 1—4 atomach wegla w czeéci alkilowej tio-alkilowg o 1—4 atomach wegla, hydroksylows,
alkilosulfonylowg o 1—4 atomach wegla lub grupe nitrows, Y oznacza grupe —COOR;, CONHRg, —CONR; Ry,
—CONHNR;/,, —CONHN'/R¢/3 * halogeneK lub grupe —CN, kazdy z symboli R, i R, oznacza grupe alkilowg
0 1—4 atomach wegla lub grupy te tgcznie oznaczajg grupe cykloalkilowg o 4—11 atomach wegla, ewentualnie
podstawiong grupg metylowa, R; i R4 oznaczajg atom wodoru lub grupe alkilowa o 1—4 atomach wegla oraz R,
i R¢ oznaczajg grupe alkilowg o 1—2 atomach wegla i Rg oznacza grupe —CHj lub grupe o ogélnym wzorze 2,
w ktérym Z i Z’ oznaczajg atom wodoru, chlorowca lub grupe alkilowa o 1—2 atomach wegla, CF; lub —OCH;.

W grupach nowych pochodnych ftalimidu wytwarzanych sposobem wedtug wynalazku mozna wyodrebnié
dwie wybrane grupy zwiazkow ze wzgledu na ich dziatanie.

Pieiwszg stanowig pochodne ftalimidu o ogélnym wzorze 9, w ktérym X oznacza atom wodoru, grupe
alkilowa o 1—4 atomach wegla lub grupe nitrows, Y oznacza grupg —COORj, —CON/R4/,, —CONHN/Rs /3,
—CONHN'/R¢ /3 * halogenek lub —CN, kazdy z symboli R; i R, oznacza grupe alkilowa o 1—4 atomach wegla
lpb tgcznie z atomem wegla, do ktdrego s3 przytaczone oznaczaja one grupe cykloalkilowa o 4—11 atomach
wegla, R; i R4 oznaczaja atom wodoru lub grupe alkilowa o 1—4 atomach wegla, a Rs i Rs oznaczajg grup¢
alkilowg o 1—-2 atomach wegla.

Druga grupe stanowig pochodne ftalimidu o ogélnym wzorze 9, w ktérym X oznacza atom chlorowca,
grupe alkilowa o 1—4 atomach wegla, alkanoiloaminowg o 1—4 atomach wegla lub grupe nitrows, Y oznacza
grupe COOR;, —CONHRg—, —CON/R4/,, —CONHN/Rg/,, —CONHN'/R¢/5 * halogenekK lub —CN kazdy
zsymboli R, iR, oznacza grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla lub acznie z atomem wegla, do ktdrego s3
przytaczone oznaczajg one grupe cykloalkilowa o 4—11 atomach wegla, R i R4 oznaczaja atom wodoru lub
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grupe alkilowa o 1—-4 atomach wegla, Rs i R¢ oznaczaja grupe alkilowg o 1—2 atomach wegla, Ry oznacza grupe
metylowa lub grup¢ o-ogélnym wzorze 2, w ktérym Z i Z’ oznaczajg atom wodoru, chlorowca, grupe alkilowa
o 1--2 atomach wegla, grupge —CF3 lub —OCHj;.

Niespodziewanie stwierdzono, Ze w rzeczywistosci wszystkie rosliny reagujq bardzo wyraZnie w pozqdanym
kierunku bez wzgledu na sposéb naktadania lub charakter zwigzku albo stosowanej mieszanki.

Ponadto stwierdzono, ze chociaz wptyw na regulacjge wzrostu roslin zwigzkow okreslonej powyzej klasy
zmienia si¢ w zaleznosci od rofliny u poszczegSlnego zwigzku, to wszystkie zwigzki s3 bardzo aktywne przy
uzyciu ich w matych dawkach i zaden z nich nie jest fitotoksyczny nawet przy naktadaniu w iloci 32 funty na
akr powierzchni. W praktyce, w celu uzyskania pozadanego efektu regulacji wzrostu roslin nalezy stosowaé, jak
stwierdzono, od okoto 0,06 do 32 funtéw na akr, a najlepiej od 0,06 do 4,0 funtéw na akr.

Do pozadanych efektéw uzyskiwanych przy uzyciu tych zwigzkéw nalezg: zwigkszenie miedzywezli czego
dowodzi zwigkszenie ich dtugosci oraz zwigkszenie suchej masy, zwiekszenie rozmiaru ilosci czego dowodzi
powigkszenie ich suchej masy, wywolanie kwitnienia i/lub przesiewania u pewnych roslin, zwigkszenie zwigzkéw
owocéw u bulwiastych roslin, zwigkszenie szybkoici wytaniania si¢ kietkéw i zwigkszenie wysokosci roslin
kietkowatych, opdZnienie starzenia, zwtaszcza roélin kwiatowych i wywolanie otwarcia lub rozprzestrzenienia
sig gron owocoéw, np. winogron i w tym samym zmniejszanie prawdopodobieristwa grzybicy.

Korzysci zwiazane ze zwigkszeniem dtugosci migdzywezli sa wielokrotne. Oprdcz ogolnego wzrostu rosli-
ny ijej masy powoduje to otwarcie i rozprzestrzenianie lisci co na ogét, na skutek lepszej wentylacji, zmniejsza
podatno$¢ rosliny na choroby. Ponadto, zwigkszenie dlugosci migdzyweZli jest szczegdlnie korzystne dla takich
upraw jak fasola sojowa, bawelna, tyton, trzcina cukrowa, drzewa i zboze siewne. W przypadku fasoli sojowej
stwierdzono, ze nizsze strgki, ktore traci si¢ na ogét.podczas zniw poniewaz znajduja si¢ ponizej elementéw
$cinajgcych zniwiarki, sa wystarczajgco podwyzszone w efekcie wydluzenia kolanek roslin zbieranych w trakcie
zniw. W efekcie zwigksza to zbiory fasoli sojowej o 3 do 4 buszali na akr oraz utatwia i przyspiesza Zniwa.
Podobnie wydtuzenie migdzywezli bawelny i tytoniu podnosi nizsze kulki bawetny i liscie tytoniu na tyle aby
zapobiec normalnemu, naturalnemu rozktadowi lub zniszczeniu (tj. uszkodzeniom i chorobom). _

W przypadku trzciny cukrowej i drzew, wydtuzenie migdzyweZli zwigksza wysoko$¢ trzciny i drzew i pro-
wadzi zatem do wigkszych zbioréw i powigksza wyrab drewna. Wydtuzenie migdzyweZli zb6z siewnych pod-
wyizsza kitki zboz, tj. meski organ rosliny znajduje si¢ na tyle wysoko, ze moze by¢ zdjety ze wszystkich roslin
na polu przez pojedyncze $cinanie przed zapyleniem. Mozna nastgpnie pokierowaé zapyleniem w celu pozadane-
go skrzyzowania zbdz.

Korzy$é wyptywajaca ze zwigkszenia rozmiaru lisci jest oczywista, a szczegélnie wazna w przypadku tych
roslin, z ktorych zbiera sie liscie. P'rzyk{adami takich zbioréw sg tyton, zbiory pasz i lisciastych warzyw, takich
jak szpinak, burak, botwina, satata i kapusta.

Przyspieszenie kwitnienia i rozsiewania wazne jest dla roslin, ktére wyrastajg z nasion. Waznymi roslinami
tego typu sg satata, rzodkiewka, burak cukrowy, burak czerwony, brukselka, kalafior i marchew.

- Stosujgc zwigzki wytwarzane sposobem wedlug wynalazku uzyskuje si¢ zwigkszenie owocéw roslin bul-
wiastych, takich jak ziemniaki. Pod wptywem omawianych tu zwigzkéw rodliny dostarczajg 2 lub 3 razy tyle
ziemniakéw w stosunku do rodlin nie poddawanych ich dziataniu. Ponadto, pod wptywem tych zwigzkéw
ziemniaki sa duzo bardziej jednorodne, choé tylko przecigtnego rozmiaru. Jest to jednak zaleta w. przypadku
uZycia ziemniakdw w puszkach.

Dzigki stosowaniu zwigzkéw wytwarzanych sposobem wedtug wynalazku uzyskuje si¢ zwigkszenie szyb-
kosci wytaniania si¢ kietkow i zwigkszenie wysokosci roslin kietkowatych. W pewnych regionach, na przyktad
w delcie Missisipi w Stanach Zjednoczonych, struktura gleby i warunki wilgotno$ci mogg nastrgczaé rolnikom
powazne trudnosci. Dla zapewnienia kietkowania roslin w tym rejonie konieczne jest czasami gtgbokie wysianie
roélin. Jedli rosliny wylonia si¢ przed cigzkimi deszczami, dojrzewanie jest zazwyczaj normalne. Jesli jednak
deszcze wystapig przed posadzeniem i wylonieniem, nierzadko wystepuje zeskorupienie powierzchni gleby. Ro-
§liny, ktore nie wylonity si¢ do tego czasu nie mogg przetamaé skorupy i na ogét gnija w glebie. Mozliwe jest
woéwczas jedynie powtérne posadzenie.

Korzystne bytoby zatem uzycie takiego zwigzku, ktéry przyspieszatby kjelkowame i zwigkszat szybkosé
wzrostu wysianych ro§lin.

Zaleta wynikajacg z zastosowania zwigzkéw wytwarzanych sposobem wedtug wynalazku jest opéZnienie
starzenia si¢ roslin. Efekt ten jest szczeglnie wazny dla szkotkarzy i kwiaciarzy, dla ktérych pozadane jest
wydtuzenie okresu wegetacji kwiatow na roslinach kwiaciastych.

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze opisane powyzej pochodne ftalamidu, a zwtaszcza amidy halo-podstawio-
nego kwasu ftalimidocykloalkilokarboksylowego, wykazuja takie wtasnosci.
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Stwierdzono réwniez, ze skuteczno$é dziatania tych zwigzk6w jako srodkéw regulujacych wzrost rolin nie
jest ograniczona do danej mieszanki lub metpdy jej naktadania. Aktywne zwigzki mozna przygotowaé w postaci
pytoéw, koncentratéw pytowych, zwilzalnych proszkéw, emulgujacych koncentratéw, §rodkéw zwilzajgcych gle-
be, mieszanek granulowanych itp. Mozna je naktadaé w potgczeniu ze stalymi i ciektymi rozcieficzalnikami
wykorzystujgc rézne sposoby, a w tym namoczenie korzeni, pokrycie nasion, wprowadzenie z wodg, natoZenie
na ulistnienie, wprowadzenie do gleby przed posadzeniem, pokrycie gleby przed wytonieniem sie roflin oraz
naktadanie matych obje¢tosci w postaci oddzielnych kropelek o przecigtnej $rednicy od 25 do 150 mikronéw.

Sposréd typowych mieszanek korzystne jest zastosowanie zwilzalnych proszkéw, pyiéw, koncentratéw
pytowych, mieszanek granulowanych i mieszanek zdolnych do rozptywania.

Zwilzalne proszki mozna przygotowaé przez zmieszanie aktywnej pochodnej ftalamidu ze staltym nos$ni-
kiem, takim jak atapulgit, kaolin, ziemia okrzemkowa, krzemionka itp. oraz z niewielkimi ilo§ciami $rodka
dyspergujacego i zwilzajacego. Mieszaning miele si¢ przy pomocy powietrza i miesza si¢ w celu zmniejszenia
czastek do rozmiaru okoto 5 do 10 mikronéw. Typowy zwilzalny proszek moze zawieraé 50% wagowych
pochodnych ftalamidu, 5% wagowych dobrze oczyszczonego, cze$ciowo odsulfonowanego lignosulfonianu sodo-
wego, 1% wagowych N-metylo-S-oleoilotaurynianu sodowego i 44% wagowe atapulgitu. ’

Stwierdzono, ze zawarto$¢ aktywnego sktadnika w powyiszej mieszance moze si¢ w praktyce zmienia¢ od
-okoto 25% do 80% wagowych. W takich przypadkach, zawarto$¢ stalego rozciericzalnika musi zmieniaé sie
zgodnie z aktywnym sktadnikiem.

W celu przygotowania pyltu, na przyktad pytu 10%, 20% wagowych 50%, zwilzalnego proszku mozna
zmieszaé z okoto 80% wagowymi statego nosnika, takiego jak kaolin. Odpowiednie tu jest zastosowanie mieszar-
ki spiralnej lub mieszarki dwustozkowej. Stezenie aktywnego sktadnika w takiej mieszarce pytowej mozna oczy-
widcie zmienia¢ bez trudnosci przez dobranie ilosci zwilZzalnego proszku i noénika. Zawarto$é aktywnego sktadni-
ka w typowych pytach wynosi od okoto 1 do 15% wagowych, chociaz mozna uzyskiwaé wigksze stezenie.

Alternatywnym sposobem wytwarzania pytdw, jak réwniez koncentratéw pytowych, jest zmieszanie
aktywnej pochodnej ftalimidu ze statym nosnikiem i przepuszczenie jednorodnej mieszanki przez miyn tarczowy
w celu uzyskania czastek o pozgdanym rozmiarze.

Typowy granulat mozna wytwarza¢ przez zmieszanie matych ilosci, tj. oko{o 0,3% wagowych odymionej
krzemionki koloidalnej i okoto 5,6% wagowych pochodnej ftalimidu a riastgpnie zmielenie przy uzyciu powietrza
na jednotodng mieszanke. W mieszarce umieszcza sig nastepnie 85,7% wagowych piasku krzemowego, okoto 7%
wagowych proszku lignosulfonianu wapniowo-sodowego. Mieszanke miesza si¢ i dodaje do niej 3,5% syntetyczne-
go krzemianu wapnia. Miesza si¢ jeszcze w ciggu kilku minut od chwili az gotowy produkt jest jednorodnie
pokryty i tatwo ptynie. Zawartos¢ aktywnego sktadnika w granulacie mozna naturalnie zmieni¢ w szerokich
granicach, najlepiej w zakresie od okoto 1 do 15% wagowych. Wymaga to po prostu dorobienia wtasciwej ilosci
granulowanego nosnika i/lub wprowadzenia dodatkéw. Do otrzymania mieszanki granulowanej mozna oczywifcie
‘stosowa¢ granulowane nosniki sorpcyjne jak i niesorpcyjne.

Przyktad I Otrzymywanie kwasu 1-/3-chloroftalimido/cykloheksanokarboksylowego (schemat IV)

Spos6b A. Mieszaning zawierajgcg 1 kg kwasu 1-aminocykloheksanokarboksylowego, 1,275 kg bezwodnika
3-chloroftalowego i 91 ml tréjetyloaminy w 6,3 1 toluenu miesza si¢ i ogrzewa w ciggu 20 godzin pod chtodnicg
zwrotng przy uzyciu naczynia Deana-Starka. Odbiera si¢ w tym czasie 154 ml wody. Roztwor chtodzi si¢ do
temperatury od 0 do 5°C i produkt odsgcza si¢. Z wydajnoscig 77% otrzymuje si¢ produkt o temperaturze
topnienia 193°C do 194°C.

Spos6b B. Mieszaning 4,56 g bezwodnika 3-chloroftalowego i 3,58 g kwasu l-ammocykloheksanokarboksy-
lowego ogrzewa si¢ w temperaturze 210°C do chwili gdy zakoriczy si¢ wydzielanie par wody. Mieszaning chtodzi
si¢ i mozliwie najwigkszg ilo§¢ rozpuszcza sig we wrzgcym acetonie. Nierozpuszczalne czesci odsacza sig, z prze-
sgczu usuwa si¢ aceton i krystaliczng pozostato$é przenosi si¢ do lejka z sqczklem, przemywa si¢ eterem i suszy
na powietrzu. Jest to produkt identyczny do uzyskanego sposobem A.

Sposéb C. Mieszaning zawierajacg 91,3 g bezwodnika 3-chloroftalowego i 71,6 g kwasu l-ammocykloheksa-
nokarboksylowego w 1 1 kwasu octowego ogrzewa si¢ pod chtodnicg zwrotng w ciagu 21 godzin. Rozpuszczalnik
usuwa si¢ nastgpnie pod zmniejszonym cisnieniém, do pozostatoéci dodaje si¢ 250 ml toluenu i rozpuszczalnik
ponownie usuwa si¢ pod préznig. Pozostatos¢ ogrzewa si¢ w 11 acetonu i odsgcza si¢ nierozpuszczalne czgsci.
Rozpuszczalnik oddestylowuije sig, pozostato$¢ przenosi si¢ do lejka z saczkiem, przemywa sig eterem i suszy sig
na powietrzu. Produkt jest identyczny z uzyskanym wedtug sposobu A. )

Sposdb D. Mieszaning zawierajacg 9,13 g bezwodnika 3-chloroftalowego i 7,16 g kwasu 1-aminocykloheksa-
nokarboksylowego w 100 ml dwumetyloformamidu ogrzewa si¢ w ciggu 24 godzin pod chtodnicg zwrotng. Mie-
s.aning ozigbia si¢, wylewa do wody z lodem, wytrgcony osad odsgcza, przemywa wodg i suszy na powietrzu.
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Osad krystalizuje si¢ z 95% etanolu odsaczajac czeéci nierozpuszczalne i otrzymuje si¢ produkt identyczny
z uzyskanym sposobem A.

Wskazane w tabeli I kwasy ftalimidowe otrzymuje si¢ opisanymi wyzej, ogélnymi sposobami.

Tabela I
wzér 10
Rozpusz- Temperatura
X X R, R, czalnik Sposob topnienia
1 2 3 4 5 6 7
3-NO, H CH;| —-CH,CH/CH;/, ksylen A 90,5-92
—NO, H —/CH, /s — — A,B,C, 178—179
H H —[CH, /4— - B 156—157
H H —/CH,/s— toluen A 174,5-176
H-CI H CH;| —/CH/CHs;/, - B 162—164
3-Cl . H —/CH; /6— - B 188—189,5
3-Cl H —/CH, [4— - B 182185
3-CH, H —/CH, [¢— - B 168--169
4—CH, H —/CH;/s— toluen A 167—168
4-Cl H —/CH, /s— - B 184—185
4-Cl H —/CH, [4— — B 166—-167,5
3-1 H —/CH,/s— - B - 191-192
3-P H —[/CH; /s— - AB 160—164
3-Cl H CHg —CHz CH/CH;;/: - B olej
4—-CH,4 H —[CH, /4— - B 156,5—-157
3-CH,H H —/CH, /4— - B 150,5-151
3-CH, H —/CH, [s— . toluen A 176—-177
4-Cl H —/CH, /- toluen A " 189-191
4-Cl H CH;| -CH/CH,;/, - B 184—185,5
3-Br H —CH, [s— - B 197-198,5
3-Cl H —CH,—CH-CH; —CH,— toluen A olej
—CH,—CH, : . _ .
3—CH; H —CH; —CH-CH,;—CH,—CH, toluen A 150—-152
3—NHCOCH, H —CH,/s— ‘toluen A 214,5-216,5
3—-Br 4—Br —[CH,/s— ksylen A 136—138
4—-0CH, H —/CH,/s— ksylen A 136138
3-Cl 5—Cl —/CH,/s— ksylen A 102—105
3-Cl 6—Cl —/CH, /s— ksylen A 183—-184
3—0C2 Hs 6—0C2H5 —/CH2 /s— ksylen A 187192
4-CH, 5—CH, —/CH,/s— ksylen A 209-219
4-0OCH,C¢H; H —/CH,/s— ksylen A 210-218
3—CP, H —/CH, /s— toluen A olej
3-/N/CH,/, H —[CH,/s— ksylen A 143—-149,5
3—CH,4 6—CH, —/CH,/s— ksylen A 179—-182
3-0C,H; 5—0C,H; —[CH, /s— - - B 196—-202,5
3—0CH2 C6 H5 6—CH3 —/Cl"lz/s— ksylen A 203—203,5
3—-0CHj, H —[CH,/s— ksylen A 204-205
3-0Cl,4 H —/CH,y/s— toluen A 201-203
3-S0,Hg 6—CH, —/CH, [s— - B 163—163,5
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Przyktad II. Otrzymywanie kwasu 3/lub6/-chloro-N-/1-cyjanocykloheksylo/ftalaminowego (schemat

nokarboksylowego w 250 ml eteru ogrzewa si¢ w ciggu 2 godzin pod chfodnicg zwrotng. Mieszanine chtodzi sie
i krystaliczny osad odsgcza sig. Kwas 3/lub 6/-chloro-N/1-cyjanocykloheksylo/ftalaminowy mozna krystalizowaé
z acetonu i heksanu i uzyskuje si¢ wowczas analitycznie czysta substancje o temperaturze topnienia 154—155°C.

Podobnie, przy uzyciu bezwodnika ftalowego zamiast bezwodnika 3-chloroftalowego otrzymuje si¢ kwas
N-/1-cyjanoheksylo/-ftalaminowy o temperaturze topnienia 154,5— 156°C.

Papkg 1,5 g kwasu 3/lub 6/-ch]or0-N—/ l-cyjanocykloheksylo/ftalammowego w 10 ml bezwodnika octowego
ogrzewa sie w ciggu 4 godzin pod chtodnicg zwrotng. Bezwodnik usuwa si¢ przez odparowanie pod zmniejszo-
nym ci¢nieniem i uzyskuje si¢ krystaliczng pozostatosé. Pozostato$é krystalizuje si¢ z izopropanolu i otrzymuje
si¢ analitycznie czysty 3-chloro-N-/1-cyjanocykloheksylo/ftalamid o temperaturze topnienia 153,5—154,5°C.

Podobnie, przy uzyciu kwasu N-/1-cyjanocykloheksylo/ftalaminowego zamiast kwasu 3/lub 6/-chloro-N/1-
-cyjanocykloheksylo/-ftalaminowego otrzymuje si¢ N-cyjanocykloheksylo/ftalamid o temperaturze topnienia
115-116,5°C.

Zastrzezenia pétentowe

1. Sposéb wytwarzania nowych pochodnych ftalimidu o ogélnym wzorze 1, w ktérym X i X’ oznacza atom
wodoru, chlorowca, grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla, grupe CF;, grupe alkoksylowg o 1—4 atomach wegla,
benzyloksylowa, dwu/alkiloaminows o 1—4 atomach wegla w czeéci alkilowej, tioalkilowa o 1—4 atomach wegla,
hydroksylows, alkilosulfonylowg o 1—4 atomach wegla, alkanoiloaminowa o 1—4 atomach wegla lub grupe
nitrowg, Y oznacza grup¢ —COOR, —CONHRg, —~CONR;R,4, —CONRN/R;/;, —CONHN'/R;/4 - halogenek ~,
lub grupe —CN =z zastrzezeniem, Ze co najmniej jeden zsymboli X i X’ oznacza podstawnik inny niz atom
wodoru, kazdy z symboli R, i R, oznacza grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla lub t3cznie z atomem wegla, do
ktdrego sq przytaczone oznaczaja grupe cykloalkilowg o 4—11 atomach wegla, ewentualnie podstawiong grupe
metylowg, R; i R4 oznaczajg atom wodoru lub grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla, R i R oznaczajg grupe
alkilowa o 1—2 atomach wegla, Rg oznacza grupe metylowg lub grupe o ogdlnym wzorze 2, w ktéorym Z i 2’
oznaczajg atom wodoru, chlorowca lub grupe alkilowg o 1—2 atomach wegla, grupe —CF; lub —OCH;, zna-
mienny tym, ze aming o ogdlnym wzorze NH,CR, R, Y, w ktérym R, R, i Y majg wyzej podane znacze-
nie, poddaje si¢ reakcji z pochodng kwasu o-ftalowego o ogélnym wzorze 3, w ktérym X i X’ majq wyzej podane
znaczenie a T, i T, oznaczajq zdolne do wymiany podstawniki nukleofilowe.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny ty m, ze stosuje si¢ zwigzek o wzorze 3, wktorym T, i T,
oznaczaja atom chlorowca lub grupe —OR o 1—4 atomach wegla.

3. Spos6b wytwarzania pochodnych ftalimidu o ogélnym wzorze 1, w ktérym X i X’ oznacza atom wodo-
ru, chlorowca, grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla, grupe CF3, alkoksylowa o 1—4 atomach wegla, benzyloksy-

lowg, dwualkiloaminowg o 1—4 atomach wegla w czgsci alkilowej, tioalkilowa o 1—4 atomach wegla, hydroksy- -

lows, alkilosulfonylowa o 1—4 atomach wegla, alkanoilowg o 1—4 atomach wegla lub grupe nitrows, Y oznacza
grupe —COORj3, —CONRg, —COHR;3; R, —CONHN/Rs/2, CONHN'/R¢/3 * halogenek =, lub grupe —CN z za-
strzeZzeniem, Ze co najmniej jeden z symboli X i X’ oznacza podstawnik inny niz atom wodoru, kazdy z symboli
R, i R, oznacza grupe alkilowg o 1—4 atomach wegla, lub tacznie z atomem wegla, do ktdrego s przytaczone
oznaczajg grupe cykloalkilowg o04—11 atomach wegla, ewentualnie podstawiong grup¢ metylows, R3 i R4
oznaczajg atom wodoru lub grupe alkilowg o 1-4 atomach wegla, R i Rg oznaczaja grupe alkilowg o 1-2
atomach wegla, Rg oznacza grupe metylowg lub grupe o ogélnym wzorze 2, w ktérym Z i Z’ oznaczajg atom
wodoru, grupe alkilowg o 1—-2 atomach wegla, atom chlorowca, grupg CF3 lub —OCH;,znamienny tym,
e prowadzi si¢ reakcje pochodnej bezwodnika ftalowego o ogélnym wzorze 5, w ktérym X i X’ majg wyzej

podane znaczenie, z a-aming o ogélnym wzorze NH; CR; R; Y, w ktérym R, , R,iY majg wyzej podane znaczenie.

4. Spos6b wedtug zastrz. 3, znamienny tym, Ze jezeli stosuje si¢ zwigzek '. NH,CR; R, Y, w ktérym
Y oznacza grupg —CN, prowadzi si¢ reakcjg¢ w obecnosci obojetnego rozpuszczalnika w temperaturze 20-60°C
przy czym na mieszaning poreakcyjng dziala si¢ gzynnikiem dehydratujacym w temperaturze od 0 do 100°C i na
te mieszaning poreakcyjna dziata sig¢ mocnym kwasem w temperaturze okoto —10 do +30°C.

Mieszaning. zawierajacg 18,26 g bezwodnika .3-chloroftalowego i 12,4 g nitrylu kwasu 1-aminocykloheksa- -
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