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(54) Zpusob vyroby acylkarbamidi

Vynélez se tyké zplsobu vjroby ascyl-
karbemidl obecného vzorce I,
Ry

CONHCONH—R3 T

R
2
kde R, @ R, jsou stejné nebo rozd{lné

a znemenaj{ helogen, zejména fluor 2 chlor,
a R3 znadi substituovenou arylovou skupinu,

piitemZ se kerbemid obecpého vzorce II,
R3NHCONH2 (11)

kde R3 wé shore uvedeny vyznem, uvede v re-

akei s chloridem kyseliny obecného vzor-
ce III,

COCi (IID)

kde R1 a R, maj{ shora uvedeny vyznen,

v inertnim orgenickém rozpoustddle pfi
teplot® od 20 do 100 oC & ziskany produkt
se izoluje.
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Vynélez se tyké zpisobu viroby substituovenych acylkarbamidd obecného vzorce I,.
Ry

CONHCONH—R;
(1)

Ry

kde R‘ a R2 Jsou stejné nebo rozdilné a znesmenajf halogen a R3 znad{ fenylovou skupinu,
popfipadé substituovenou | aZ 3 atomy halogenu a/nebo alkylovou nebo alkoxylovou skupinou
s 1 a% 4 atomy uhliku, fenylovou, fenoxylovou, benzylovou nebo halogenalkylovou skupinou
s 1 aZ 4 atomy uhliku. ‘

Mezi sloudeninami obecného vzorce I jsou sloudeniny, je: jsou silnymi insekticidy
a jsou W¥inné hlavné ve stadiu larev.

Podle literatury lze slouteniny obecného vzorce I vyréb3t podle dvou zpisobi, a to
reakcl arylbenzamidd a arylisokyanétd, popfipad¥ aroylisokyandtd a arylamind [DOS %islo
2 123 236 /1971/, hol. p¥ihlé3ka &. 705 350 /1972/, Wellinga, Kobus; Mulder, Rudolf ven
Deelen, Jan J. /Res. Lab. Philips-Duphar B. V. Veesp. Neth./ a J. Agr. Food. Chem. 21,
(3) 348 e% 54 /1973/]. '

Vychozi létky zpisobu podle vyndlezu jsou oproti znémym zpisoblm levné a lze je vy-
robit jednoduchym zplsobem, sloueniny podle vyndlezu se daji ziskat za Betrnych reskinich
podminek s vysokymi vyt&Zky.

Sloudeniny obecného vzorce I, kde R1, Ry & RS waji shora uvedeny vyznam, lze podle vy-
nélezu vyrobit tim zplisobem, %e se sloulenina obecného vzorce II,

RNHCONH, (I1)

kde R3 wé shora uvedeny vyznam, uvede v reakci se slouXeninou obecného vzorce III,

(I11)

kde R1 a R2 waji shora uvedeny vyzneam, v inertnim orgenickém rozpoustddle a z{skené slouZe-
nina se popiipadé® izoluje.

Karbamidy obecného vzorce II se mohou vyréb&t z p¥isludnfch emind s karbamidem znémym
zplsobem (Tenney L. Davis a K. C. Blanchard, Org. Synth. Coll. 1, 442 /1932/).

Acylace se miZe provédd¥t misto chloridy kyselin obecného vzorce III té% smiBenyumi en-
hydridy. Tyto enhydridy se priprevujf z prisludnych kyselin a fosforoxychloridu v p¥itom-
nosti tercidrntho aminu jeko &inidle véZictho kyseliny.

Acylace se provddi v indiferentnim orgenickém rozpoustddle za teploty 20 a¥ 100 °C.
V reakeci se pouZivajfi sloZky v ekvimolérnich mnoZstvich nebo se chlorid kyseliny pouZije
v mirném pfebytku bez &inidle vé¥ficfho kyselinu nebo v p¥ftomnosti tercidrniho aminu. Ja-
Xo rozpoudtddla piichdzeji v uWvehu s vihodou dioxan, benzenetylacetét, acetonitril a di-
chloreten. Jeko tercidérnich emind se pouZivé vihodn¥ trietylaminu e pyridinu.

Vynélez je bliZe objasndn ndsledujfcfmi pFiklady.
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Priklad 1

17,04 g (0,1 molu) N-(4-chlorfenyl)karbemidu se suspenduje ve 100 ml abs. dichlormete-
nu 8 poté se prikape roztok 17,6 g (0,1 molu) 2,6-difluorbenzoylchloridu ve 100 ml abs.
dichlormetanu. K tekto ziskané resk¥n{ sm&si se pak p¥idd 14,5 ml (0,1 molu) trietyleminu.

Reekén{ sm&s se michéd 8 hodin pi¥i bodu veru rozpoustddla. Po ochlezeni se trietylamin-
hydrochlorid odstrani promytim vodou @ vypadly produkt seé zfiltruje a promyje vodou.

Vytstek: 22,2 g (1,5 %). B
Teplota ténf: 216 a% 217 °C.
Aneljyze:  Cy,HgCIF,N,0 (310,45)

vypo¥teno: 54,11 % C, 2,89 % H, .9,01 3 Nj
nelezeno: 53,82 % C, 2,91 %H, 9,17% N.

Pr{klead 2

K suspenzi 16,5 g (0,1 molu) 9%,5% 2,6-difluorbenzoové kyseliny ve 100 ml dichlor-
metenu se p¥i teplotd od -5 do 0 S¢ za michénf prikape smds 9,18 ml fosforoxychloridu
a 100 ml dichlormetenu. ‘

Smi%eny enhydrid difluorbenzoové kyseliny a fosforoxychloridu se mfchéd pri teplotd
10 °C 1 hodinu, poté se pridéd 29 ml (0,2 wolu) trietyleminu a 17,04 g (0,1 molu) N-(4-chlor-
fenyl)karbamidu. Reakdni sm¥s se mfché pfi bodu veru rozpout¥dla 12 hodin. Takto ziskend
reakéni smés se vytFepe vodou, oddéli s dichlormetanové féze se odparfi k suchu. Zbytek se
rozet¥e s metenolem. Ziskeny produkt se zfiltruje, promyje vodnym alkoholem & vysusi.

Vytd¥ek: 25,15 g (81 %).
Teplota tédnf: pon&kud roztaZeny od 196 do 210 °c.

Produkt se pPekrystaluje. z acetonitrilu.

Analyze:

vypodteno: 54,11 $C, 2,89 %H, 9,00 %N;
nalezeno: 53,87 $ C, 2,76 % H, 9,27 % N.

P#{klad Sl1o02ky Reakéni Produkt
&islo ?g?a V§téiek Teplota téni Analyza
(%) (°c) VypoZteno Nalezeno

"3 17,04 g (0,1 molu) N-(4~
-chlorfenyl)karbamidu C % 54,11 C % 54,76
17,6 g (0,1 molu) 2,6-di- 6 5 219 H% 2,89 H% 2,97
fluorbenzoylchloridu N% 9,01 N% 9,07
100 ml abs. dioxanu

4 22,82 g (0,1 molu) N-(4- C,oHy 4F,N,0 (368,34)

—fénox%fen&l)karbamidu 20714727273 !
17,6 g (0,1 molu) 2,6-di- C% 65,15  C% 64,87
fluorbenzoylchloridu 10 8 203 a% 205 H% 3,80 H% 3,80
100 ml abs. dioxanu N% 7,60 N% 7,26

14,5 ml triethyleminu

5 ‘7ﬁg4 g (Oi;kmo%:)ig-(4- C14H9CI3N202 (343,3%)
-chlorfeny arbemnidu
20,93 g (0,1 molu) 2,6-ai- 8 81 221 C % 48,90 C % 49,26
chlorbenzoylchloridu H% 2,62 H®% 2,68

150 ml abs. dichlorethenu N% 8,15 N% 8,50
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P¥{klad
&islo

5 1 0o % kx y

L

-Reektni

doba
(h)

Vi#t&%ek Teplota téni
(%) (°c)

10

20,49 g (0,1 molu) N-(3,4-dichlorfenyl)karbamidu
17,6 g (0,1 molu) 2,6-difluorbenzoylchloridu
150 ml abs. dioxanu

20,49 g (0,1 molu) N-(2,4-dichlorfenyl)karbamidu

20,93 g (0,1 molu) 2,6-dichlorbenzoylchloridu
150 ml1 ebs. dioxanu

29,4 g (0,1 molu) N-(3,4-dibromfenyl)karbemidu -
20,93 g (0,1 molu) 2,6-dichlorbenzoylchloridu
150 ml abs. dioxenu

19,2 g (0,1 molu) N-(3-trifluormetylfenyl)-
karbamidu

20,93 g (0,1 molu) 2,6-dichlorbenzoylchloridu
100 ml ebs. dichloretenu

21,2 g (0,1 molu) N-(4~-fenylfenyl)karbamidu
20,93 g (0,1 molu) 2,6-dichlorbenzoylchloridu
150 ml ebs. dioxanu

17,8 g (0,1 molu) N-(4-n-propylfenyl)karbemidu
20,93 g (0,1 molu) 2,6-dichlorbenzoyichloridu
100 ml ebs. dioxanu

20,4 g (0,1 molu) N-(4-trifluormetylfenyl)-
karbemidu

20,93 g (0,1 molu) 2,6-dichlorbenzoylchlortdu
150 ml abs. dichloretenu

21,5 g (0,1 molu) N-(4-bromfenyl)karbamidu
17,6 g (0,1 molu) 2,6-difluorbenzoylchloridu
100 ml abs. dioxanu

10

80 251

75 238

»

85 250

85 230

80 260

90 192

85 212

80 244

PREDMET VINALEZU

Zplisob vyroby acylkarbamidd obecného vzorce I,

Ry
CONHCONH—R,

Ry

()

kde R, a R, jsou stejné nebo rozdilné a znemenajl halogen, zejmwéna fluor nebo chlor, a R3
znadi fenylovou skupinu, popfipadé substituovenou | a% 3 atomy halogenu a/nebo alkylovou
nebo alkoxylovou skupinu 8 1 a% 4 atomy uhliku, fenylovou, fenoxylovou, benzylovou nebo ha-
logenalkylovou skupinu s 1 a% 4 atomy uhliku, vyznadujici se tim, Ze se karbemid obecného

vzorce II

R3NHCONH2

(II)

v nduZ ad R3 shora uvedeny vyznam, uvede v reakei s chloridem kyseliny obecného vzorce III,
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(III)

kde R, a Ry meji shora uvedeny vyznam, Vv inertnfm organickém rozpoustdle pFi teplotd 20 al

100 °C & zfskany produkt se izoluje.
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