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~(54) Améniové soli substltuovanych 4- tlokyanofenolov a spdsob ich pri-

pravy

Predmetom vyndlezu st nové amoéniové
soli substltuovanych 4-tiokyanofenolov ako
i sposob ich pripravy.

Uvedené zlucemny su fungicidne u¢inné.

- Z literatury su zname ako insekticid a fungi-
cid 2-metyl-4-tiokyano-6-brémfenol (USA pat.
¢ 3389162), ako fungicid 2-brém-4-tiokya-
no-6-izopropylfenol (USA pat. ¢ 3 389 163),
ako fungicidy alkylsubstituované 4-tiokyano-
fenoly (USA pat. & 3202690), ako herbici-
dy substituované 4-tiokyanofenylalkylétery
a substituované 4—tiokyanofenylalko-xyestery
(Franc. pat. & 1528 727). Su zname herbicid-
ne, fung1c1dne baktericidne a nematocidne
u¢inné karbamaty 4- tlokyanofenolov ako aj
ich sposob pripravy (Franc. pat. & 1543 418,
Svaj¢. pat. ¢. 468 982). Taktiez su zndme ako
fung1c1dy a insekticidy karbamaty a karbona-
ty 2,3 6-subst1tuovanych 4- tlokyanofenolov
(CSSR pat. & 149001), ako i ich améniové
soli (CSSR pat. &. 150 063).

Zistilo sa, Ze doteraz nezndme amoéniové
soli substituovanych 4-tiokyanofenolov vse-
obecného vzorca

201934

v ktorom R; znamené metyl, halogén alebo
nitroskupinu, Ry znamena vodik, metyl
alebo etylskupinu, R3 znamené vodik alebo
metylskupinu, R4 Znamena halogén alebo
mtroskupmu pricom v Ry a Ry je stcasne
najviac 1 atém vodika a v Ry, Ry a Ry sa
nachéadzaju sudasne 1 aZ 2 metylskupiny ale-
bo metyl a etylskupina, X znamené etylén-
diamin, N-metyletyléndiamin, hexametylén-
diamin a piperazin, st téinné ako fungicidy.

Sti¢asne bol zisteny spOsob pripravy sub-
stituovanych tiokyanofenolov = vSeobecného
VZorca

v ktorom R;, Ry, R, R4 a X maju uZ
uvedeny vyznam, reakeiou 4-‘t10kyanofenolu
vzorea




v ktorom Ry, Ry, Rz a Rg maju uZ uve-:

deny vyznam, s diaminom X, ktorého vyznam
je uz uvedeny, v prostredi organického rie-
didla ako benzén, toluén, chlérbenzén, dio-
xén, éter, acetdn, tetrahydrofurin a acetoni-
tril pri teplote 10 az 100 °C.

Uéinné latky podlia vyndlezu je moZné
upravit na roztoky, emulzie, suspenzie, pras-
ky, pasty a granulaty. Tieto sa pripravuja
osebe znamymi spdsobmi, napriklad zmieda-
nim Uéinnej latky s pomocnymi latkami, ako
kvapalnymi rozpastadlami alebo pevnymi
nosnymi latkami, pripadne za pouzitia po-
vrchovoaktivnych latok, ako st emulgatory
alebo dispergatory. Pri pouziti vody ako roz-
pustadla moZno pouzif ako pomocné rozpus-
tadlo i rozpudéfadlo organické. Ako kvapalné
rozpu$tadld prichddzaju do uvahy hlavne xy-
1én a toluén, chlérované aromatické uhlovo-
diky ako chlérbenzén, niektoré ropné frakcie,
alkoholy ako metanol a butanol, silie po-
larne rozpustadla ako dimetylformamid a di-
metylsulfoxid a tieZ voda. Ako pevné nosné
latky sa pouzZivaji napriklad kaolin, kysli¢-
nik hlinity, mastek, krieda, vysokodisperzna

kyselina kremi¢itd a silikity. Emulgatory sa .

mdZu pouzif neionogenné a anionické ako na-
priklad polyoxyestery mastnych kyselin, po-
lyoxyetylétery mastnych alkoholov ako al-
kylarylpolyglykolétery, .
arylsulfonaty. Ako dispergatory prichadzaju
do uvahy napriklad lignin, sulfitové vyluhy
a metylceluléza.

Uéinné latky podla vynédlezu je mozné po-

uzit i's inymi pesticidne udinnymi latkami.

Obsah udinnej latky v pouzitej aplikaénej
forme sa mo6zZe pohybovat v $irokom rozmedzi
v zavislosti od uéelu pouzma

Obecne obsahuju pouzivané prlpravky
0,001 a 59 hmotnostnych, vyhodne 0,01 az
0,5 % hmotnostnych uéinnej latky.

- Nasledujuce priklady bliZsie osvetluju, ale
nijako neobmedzuju spdsob pripravy a vlast-
nosti zli¢enin podla vynélezu.

Priklad 1

N,N-etyléndiaméniovd sol bis-(2,6-dibrém-3-
metyl-4-tiokyanofenolu) K 12,9 g 2,6-di-
brém-3-metyl-4-tiokyanofenolu (0,04 mdblu)
v 80 ml benzénu sa pri 60°C prikvapkalo
1,2 g etyléndiaminu (0,02 mdélu) rozpusteného
v 20 ml benzénu. V miefani sa pokradovalo
eSte 156 mindt pri uvedenej teplote a potom
sa nechala reakénd zmes samovolne za mie-
$ania ochladif. Po ochladent sa vyluéilo 10,7 g
pevnej bielej krystalickej latky s. t. t. 100 ai
102 °C nasledovného zloZenia:

Pre CygHgBr;N;05S; = (m. h. = 706,14)
Vypod.: 7,93 %y N 9,079, S
Zist.: 8,109, N 9,249/, S

Podobnym postupom boli pripravené nasle-
dovné latky:

Priklad 2

N,N-etyléndiamoéniova sol

bis~(2,6-dibrém-
3,5-dimetyl-4-tiokyanofenolu)

alkylsulfonaty a = 'N,N’—piperai()niové sof

. Pre CgnggBl‘;,N[,OzSg . (m h = 734,16)
Vypoé.: 7,64 9, N 8,74 9, S
ZviSt.I 7,44 0/0 N 8,79 0/0 S

t.t. = 143 az 4 °C
Priklad 3

N-metyl-N,N’-etyléndiamoéniova sol bis-(2,6-
dichlér-3-metyl-4-tiokyanofenolu) ,

Pre CigH20c14N402SQ (m h. = 542,37)
Vypoé.: 10,31 %, N 11,839, S
Zist.: 9,89, N 11,78 % S

t.t. = 84a27°C

Priklad 4

N,N’-hexametyléndiaméniova  sof bis-(2,6-
dichlér-3-metyl-4-tiokyanofenolu)

Pre C22H26C14N402S2 (m h. = 584,45)
Vypod.: 9,60 ¥y N 10,92 9, S
Zist.: 9,28 9y N 10,86 % S

t.t. =140 a2 3°C
Priklad 5

bis-(2,6-dichlér-3-
metyl-4-tiokyanoféenolu) .

Pre CooHgoCl,N 045, (m. h. = 554,38)
Vypoé.: 10,129, N = 11,66 9% S
Zist.: 10,06 % N 11,41 %S

t.t. = 139 az 140,5°C

Priklad 6

'N,N’-etyléndiaméniové sof bis-(2,6-dichlér-

3,5-dimetyl-4-tiokyanofenolu)

Pre CyoHpCLN,0sS;  (m. h. = 556,38)
Vypoc 10 06 0/0 N 11 38 0/0 S
Zist.: 10,68 %y N 11,35 % S

= 149 a% 151 °C
Priklad 7

N,N’-piperazoniovd sol bis~(2,6-dichlér-3,5-
dlmetyl- -tlokyanofenolu)

Pre C”H24C14N402S2 (m h.= 582,42) .
Vypod.: 9,62 0y N 11,029,S ‘
Zist.: 9,68 9/ N 11,16 % S

t.t. = 157 a% 8 °C
Priklad 8

 N,N’-etyléndiaméniové sof bis-(2,6-dichl6r-3-

metyl- 4-1riokyanofenolu)

Pre ngHmClAN‘OzSz (m.h, = 528 34)
Vypoé.: 10,6 9y N 12,1%8
Zist.: 10, 62 %N 11,379%S

t.t.=135a%7°C



Priklad 9

N,N’-etyléndiamoniové sol bis~(2-chlér-3,6-
dimetyl-4-tiokyanofenolu)

Pre C20H24C12N402S2 (m. h. = 487,34)
Vypot.: 11,52 ¥, N 13,159, S
Zist.: 12,30/, N 12,39 % S

t.t. = 108 az 110 °C
14,55 9/, C1
14,70 9/, C1

Priklad 10

N,N’-etyléndiaméniova sol bis-(2-brém-3,6-
dimetyl-4-tiokyanofenolu)

Pre C20H24_BI‘2N40282 (m h. = 576,40)
Vypoé.: 9,90 0/, N 11,129, S
Zist.: 9,93 %y N 10,81 9% S

t.t. = 93a295°C
27,73 %, Br
27,11 % Br

~ Priklad 11

N,N’-etyléndiamoéniova sol bis-(2,6-dinitro-3-
metyl-4-tiokyanofenolu)

Pre C18H18N301()Sg (m h, = 570,54)
Vypoé.: 20,36 %, N 11,649, S '
Zist.: 19,88 9%y N 11,129, S

t.t. = 285:a28°C

PREDMET VYNALEZU

1. Améniové soli substituovanych 4-tiokya-

nofenolov vieobecného vzorca

OH X * HO
Ry @/"« Rix @' el
~N
: SCN . SCN

v ktorom Ry znamend metyl, halogén ale-
bo nitroskupinu, Ry znamené vodik, me-
tyl alebo etylskupinu, Rs znamenéd vodik
alebo metylskupinu, R; znamené halogén
alebo mitroskupinu, pridéom v Ry a Rs je
st¢asne najviac 1 atém vodika a v Ry, Ry
a Ry su stcasne 1 az 2 metylskupiny alebo
metyl a etylskupina, X znamen4 etyléndia-
min,  [N-metyletyléndiamin, hexametylén-
diamin a piperazin.

2. Sposob pripravy zlidenin podla bodu 1,
vyznacéujuci sa tym, Ze sa posobi na substi-
4-tiokyanofenol

tuovany
vzorca -

véeobecného

v ktorom Ry, R, Ry a Ry maju uZ
uvedeny vyznam, diaminom vzorca X, kto-
ry mé uZ uvedeny vyznam, v prostredi or-
ganického riedidla ako benzén, tuluén,
- chlorberizén, dioxan, éter, acetdn, tetrahyd-
_rofurdn -a acetonitril pri teplote 10 aZ
100 °C, '
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