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Sposéb wytwarzania nowych pochodnych kwaséw benzohydroksamowych

Przedmiotem wynalazku jest'gposéb wytwarzania nowych pochodnych kwaséw benzohydroksamowych
0 ogéinym wzorze 1, w ktérym R oznacza rodnik alkilowy o 1—4 atomach wegla lub rodnik alkenylowy o 2—4
atomach wegla, X oznacza atom wodoru, grupe metoksylowsq lub atom chlorowca, a Y oznacza rodnik fenylowy,
ewentualnie podstawiony rodnikiem metylowym, atomem chlorowca lub grupa nitrowa. Zwiazkie te majg silne
wiasciwosci roztoczobbjcze.

Sposobem wedtug wynalazku zwigzki o ogdlnym wzorze 1, w ktérym R, X i Y majq wyZe] podane znacze-
nie, wytwarza sie przez reakcje zwigzku o ogélnym wzorze 2, w ktérym R i X majg wy#ej podane znaczenie, ze
zwigzkiem o ogéinym wzorze 3, w ktérym Y ma wyej podane znaczenie, z dodatkiem zasady. Reakcje prowadzi
sie¢ zwykle w $rodowisku obojetnego rozpuszczalnika w temperaturze okoto -20°C do 100°C, w ciagu 2=10
godzin. Jezeli jako zasade 'stosuje si¢ wodorotlenek metalu alkalicznego, taki jak wodorotlenek sodowy lub
potasowy, wéwczas reakcjg@ prowadzi si¢ korzystnie w Srodowisku obojetnego rozpuszczalnika, takiego jak ace-
ton, keton metyloetylowy, chloroform, cykloheksanon, acetonitryl lub czterowodorofuran, w temperaturze oko-
to -20°—0°C. Woda wptywa niekorzystnie na wydajno$é¢ reakcji, totez ogélnie biorgc nalezy unikaé dodawania
wody do mieszaniny reakcyjnej, chociaz w razie potrzeby moizna stosowaé matg ilos¢ wody, na przyktad w celu
rozpuszczenia wodorotlenku metalu alkalicznego.- Korzystnie jest réowniez dodawaé niewielkg ilo$¢ zwigzku
aminov‘vego, na przyktad tréjetyloaminy, jako katalizatora.

Po zakoriczeniu reakcji produkt wyodrebnia si¢ z mieszaniny reakcyjnej znanymi sposobami, na przyktad
przy stosowaniu rozpuszczalnika mieszajacego si¢ z woda oddestylowuje sig ten rozpuszczalnik pod zmniejszo-
nym ci$nieniem i pozostato$¢ rozpuszcza w nigpolarhvrn lub stabopolarnym rozpuszczalniku i wodnym roz-
tworze wodorotlenku sodowego. Jezeli za$ reakcje prowadzi sie¢ w niepolarnym lub stabopolarnym rozpuszczai-
niku wéwczas do mieszaniny reakcyjnej dodaje sie wodnego roztworu wodorotienku sodowego. Dalsze postepo-
wanie jegt wobu tych przypadkach jednakowe mianowicie mieszaning sktadajacq sie z roztworu produktu

, owzorze 1 w niepolarnym lub stabopolarnym rozpuszczalniku i wodnego roztworu wodorotlenku sodowego
wilt(qca sig, przy czym nie przereagowane produkty wyjsciowe i kwasy organiczne stanowigce produkty uboczne
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rozpuszczajq sie w warstwie wodorotlenku sodowego. Nastepnie oddziela si¢ warstwe organiczng i oddestylowuje
rozpuszczalnik, otrzymujac zwigzek o wzorze 1 w postaci krysztatow o czystosci powyzej 85%.

Przyk+ad |. Do mieszaniny roztworu 88,8 g (3,42 mola) estru etylowego kwasu 3-chloro-2,6-dwume-
toksybenzohydroksamowego 4,49 (0,0439 mola) tréjetyloaminy w 1 litrze chloroformu i 34,2 g (0,410 mola)
40% roztworu wodnego wodorotlenku sodowego wkrapla sie¢ mieszajac w ciggu okoto 1/2 godziny w tempera-
turze -10°C 4,81 g (3,42 mola) chlorku benzoilu i miesza w tej temperaturze w ciagu 2 godzin. Po zakoriczeniu
‘reakcji podwy2sza sie stopniowo temperature mieszaniny do temperatury pokojowsj, oddziela si¢ warstwe
wodna i do warstwy organicznej dodaje 7 g 48 % roztworu wodorotlenku sodowego i wytraca w celu rozpuszcze-
nia produktéw ubocznych w warstwie wodnej. Nastepnie oddziela sie warstwe chloroformowsq, suszy i odparo-
wuje, otrzymujgc. 115,6 g krystalicznego produktu. Po przekrystalizowaniu produktu z ksylenu otrzymuje sie
100 g czystego estru etylowego kwasu O-benzoilo-3-chloro-2,6-dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 4.
Produkt topnieje w temperaturze 69—71°C.

W analogiczny sposob wytwarza si@ nastepujace zwiagzki:
ester metylowy kwasu O-benzoilo-2,6-dwumetoksybenzokhydroksamowego o wzorze 5, topnlejqcy w tempera-
© turze 90—96°C,
ester etylowy kwasu O-benzoilo-2,6-dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 6, topniejacy w temperaturze
57—63°C,
ester etylowy kwasu O-(4-toluoilo)-2,6- dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 7, topniejagcy w tempera-
turze 96—98°C,
ester etylowy kwasu O-(4- chIorobenzonIo) 2,6-dwumetoksybenzohydraksamowego o wzorze 8 i o temperaturze
topnienia 106—108°C,
ester etylowy kwasu O- (4-n|troben20|lo) 2,6-dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 9 i o temperaturze
topnienia 111-113°C,
ester allllowy kwasu O-benzoilo- dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 10 |otemperaturze topnienia
43-46°C.
ester allilowy kwasu O-(4-toluoilo)-2,6-benzohydroksamowego o wzorze 11 i o temperaturze topnienia 89—91°C,
ester butylowy kwasu O-(4-toluoilo)-3-chloro-2,6- dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 12 i o tempera-
turze topnienia 79—81°C.
ester etylowy kwasu O-benzoilo-2,4,6-tréjmetoksybenzohydroksamowego o wzorze 13 i o temperaturze topnie-
nia 90,5—92°C,
ester metylowy kwasu O-Benzoilo-3-chloro-2 Bdwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 14 i o temperaturze
. topnienia 68-75°C,
ester metylowy kwasu O-(4-toluoilo)-3-chloro-2,6-dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 156 i o tempera-
turze topnienia 95—96,5°C,
ester etylowy kwasu O-(4-toluoilo)-3-chloro-2,6-dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 16 i o tempera-
turze topnienia 86—87°C,
ester allilowy kwasu O-(4-toluoilo)-3- chloro 2,6-dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 17 i o tempera-
turze topnienia 64—66°C,
ester allilowy kwasu O-(4-toluoilo)-3- chloro 2,6-dwumetoksybenzohydroksamowego o wzorze 18 i o tempera-
turze topnienia 54—56°C.

Do skutecznego zwalczania roztoczy iich jaj stosuje sie zwykle mate, lecz efektywne ilosci zwigzku
0 ogélnym wzorze 1, ktérym opyla sig, zrasza lub opryskuje zaatakowana przez roztocze powierzchnie rosliny.
W zaleznosci od tego, w jakiej postaci jest uzywany $rodek do zwalczania roztoczy, stosuje si@ rézne ilosci
substancji czynnej wytworzonej sposobem wedtug wynalazku, na przyktad w proszkach dajgcych sie zwilzaé
stosuje si¢ 5—80% wagowych korzystnie 10—-60% wagowych, w koncentratach do tworzenia emulsji 5—70%
wagowych, korzystnie 10—50% wagowych zwigzku o ogélnym wzorze 1. Natomiast érodek w postaci pyfu za-
wiera 0,56—10% wagowych, korzystnie 1—5% wagowych zwigzku.

Zastrzezenie patentowe

Sposdb wytwarzania nowych pochod‘nych kwasow benzohydroksamowych o ogéinym wzorze 1, w ktérym
R oznacza rodnik alkilowy o 1—4 atomach wegla lub rodnik alkenylowy o 2—4 atomach wegla, X oznacza atom
wodoru, grupg metoksylowg lub atom chlorowca, a Y oznacza rodnik fenylowy, ewentualnie podstawiony rod-
nikiem metylowym, atomem chlorowca lub grupg nitrowg, znamienny ty m, Ze zwigzek o ogéinym wzorze
2, wktérym R i X maja wyzej podane znaczenie, poddaje si¢ reakcjl ze zwigzkiem o ogélnym wzorze 3,
w ktérym Y ma wyzej podane znaczenie.
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