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Vyndlez se tykd zpisobu p¥ipravy l~(4~chlorfenyl)=3~(2,6-difluorbenzoyl)modoviny
neboll Diflubenzuronu (Dimilinu) reakc{ l-isokyenato~4-chlorbenzenu a 2,6-difluorbven-
zamidem v prost¥ed{ chlorbenzenu:
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Pro pPipravu insekticidnfho prost¥edku Diflubenzuronu jsou v literatu¥e uvddény
dvé mo¥né varianty syntézy findlniho preperdtu:

1, P¥iprava Diflubenzuronu adici 2,6-difluorbenzoylisokyandtu (DFBIK) s 4-~chloranili-
nem, pFi¥em¥ DFBIK se pi#ipravuje reakci 2,6-difluorbenzamidu s oxalylchloridem,
popfipadé fosgenem.

2, Piiprava Diflubenzofuronu reakei{ l-isokyanato-4-chlorbenzenu (IKCB) s 2,6-difluor=-
benzamidem, pii¥em# IKCB se pFipravuje ze 4-chloranilinu fosgenaci v aromatickém
rozpoustédle.

Vzhledem k tomu, ¥e Diflubenzuron je 14tka, kterd se obtiZnd ziskdvd, protoZe vy=-
%aduje p¥ipravu fluorovanych meziprodukthTV komersné dostupné literatu¥e, nap¥iklad
Chemical Abstracts, nejsou uvedeny detailni ndzorné poetupy pFipravy jednotlivych me~
ziproduktd i konedné ldtky.

Std%ejni vychoz{ létkou pro syntézu Diflubenzuronu u obou vySe uvedenych variant Je
2,6~difluorbenzamid, ktery lze p¥ipravit bud z 2,6~difluorbenzoové kyseliny chloraci
thionylchloridem a potom reakei se ¥pavkem, eventudlnd transamiddci esteru 2,6~difluor-
benzoové kyseliny, & nebo selektivni hydrolyzou 2,6-difluorbenzonitrilu. 2,6«Difluor~
benzonitril je nejsnéze dostupny z amoxida¥niho 2,6-dichlorbenzonitrilu vyménou chloru
za fluor pFi vysokych teplotdch a ve vhodném prostiedi,

Nyni bylo nalezeno, ¥e Diflubenzuron se vyhodnd pFipravi zplsobem podle tohoto vy-
nélezu, reakci chlorbenzenového roztoku l-isokyandto-4-chlorbenzenu s bezvodou suspen-
21 2,6-difluorbenzamidu v chlorbenzenu p¥i teplotd 90 a% 130 %G, S vyhodou lze pouZit
1-isokyandto=-4~chlorbenzenu p#imo ve form$ chlorbenzenového roztoku, jeho¥ pfiprava
je popséna v &s, sutorském osvdddeni &, 262295 a také 2,6-difluorbenzamid pFipraveny
podle &s. autorského osvdd¥eni &, 264496, Vzdjemnou kombinac{ vySe uvedenych komponent
se vyloud{ krystalicky Diflubenzofuron, ktery ee-sepafuje filtrac{ a po promyti chlor-
benzenem & nakonec hexanem se vysudi ve vakuové suldrnég,

Vlaetni syntéza Diflubenzuronu se provéddi tak, Ze se k odvodnéné suspenzi 2,6-di~
fluorbenzamidu v chorbenzenu p¥epusti chlorbenzenovy roztok IKCB a vznikld smés se vy=-
hi¥eje na 90 °C. Reakce probihd p¥i teplotd 90 a% 105 °C 4 h a potom dvd hodiny se ne-
ché doreagovat p¥i teplotd 126 a¥ 130 °C, Potom se reak¥nf sm¥s ochladf na 50 °C a Di-
flubenzuron se odfiltruje., Isolace produktu se dokondi promytim chlorbenzenem a na zé-
v8r hexasnem. Produkt se sud{ ve vakuové suSdrnd p¥i 70 a¥ 75 °C. 2 jednotlivych filtré-
td se regeneruji rektifikac{ hexan a chlorbenzen.

Uvedenym zplsobem popsand syntéza Diflubenzuronu je charakterizovéna vysokymi vy-
t8%ky meziproduktd i findiniho prepardtu v deklarovené kvalité, Vyhodou uvedeného po-
stupu je jednoduddi technologie v porovndni s 1. variantou, kterd vyZaduje destiloveny
2,6-difluorbenzoylisokyandt, Men&i technologickd ndrodnost i jednoduchost nadeho postu-
pu je patrnd i ve vztahu k dosud publikovanym ddajim 2. varianty. PouZivéni chlorbenze-
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ncvéhe roztoku IKCB bez jeho separace rektifikaci umoZnuje soudasnd vyrazné sniZit
moZnost ohroZeni obsluhy v disledku infiltrace par IKCB z destiladni aparatury.

N¥iZe uvedeny pFikled ilustruje provedeni podle vyndlezu.

Priklad provedeni

Do 1 1litrové banky bylo pfedloZeno 111,02 g (0,70659 mol) 2,6-difluorbenzamidu
a 400 ml chlorbenzenu a potom suspenze odvodnéna oddestilovdnim 125 ml chlorbenzenu.
Takto ziskand suspenze DFBA pak vnesena do 1,5 1 reaktoru a za michdni z odmérky pie-
pulténo 995 g 12,3 % hmot. roztoku l-isokyandto~4-chlorbenzenu v chlorbenzenu
(0,797 mol IKCB). Po smichdni surovin potom vsddka zvolna vyh¥{vdna na 90 °C. Reak¥ni
smés nejprve p#i 50 °C tmavne a pFi teplotdch nad 90 °C prechdzi do svdtlehnidé barvy.
Prib&h reakce byl sledovdn pomoci TLC,

Reakce byla provddéna 4 h pFi teplot® 90 a% 102 °C a potom je¥t3 na doreagovani
2 h pFi 126 a% 130 °C. Potom byla reakdni smés ochlazena na cce 50 °C a odfiltrovdna
suspenze surového Diflubenzuronu. Surovy Diflubenzuron na nudi byl promyt nejprve
2 x 150 ml chlorbenzenu & potom je3t& 2 x 300 ml hexanu. Takto bylo ziskdno 225,44 g
pasty Diflubenzuronu, kterd byla potom suSena ve vakuové suddrnd pHi 70 a%.75 °C a
ziskdno 200 g produktu, ktery byl podle TLC chromatograficky jednotny a2 teplotou téni
210 a3 222 °C (posledni krystalek roztdl pFi 230 °C) zcela odpovidal specifikaci ko~
meriniho prepardtu uvéddéné ve Farm Chemicals Handbook "87"., Vyt&Zek Diflubenzuronu
90,9 %.

Hexanovy filtrdt byl zpracovdn destilaci a ziskdny cca 2 g destiladniho zbytku.
Z matedného chlorbenzenového filtrétu lze vakuovym zahu3tdnim filtrdtu na cca 15 %
pGvodniho objemu a krystalizaci ziskat men3{ mnoZstvi nezreagovaného 2,6-difluorben-
zamidu znediSténého Diflubenzuronem a ddle z takto ziskaného matedného filtritu zis~
kat regeneraci zbyvajicl 2, podil chlorbenzenu.

PREDMET VYNALEZU

Zptsob piipravy l-(4~chlorfenyl)-3-(2,6-difluorbenzoyl)modoviny strukturniho
vzorce

reakci l-isokyandto-4-chlorbenzenu s 2,6~difluorbenzamidem, vyznadujic{ se tim, Ze

k bezvodé suspenzi 2,6~difluorbenzamidu v chlorbenzenu se pFipusti chlorbenzenovy
roztok l-isokyandto-4-chlorbenzenu, reakce probihd p¥i teplotd 90 a3 130 °C & vylou-
geny produkt se oddéli.
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