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(1) formulés 2,5-dichlorfenolio dariniai :

Cl

CPB-CH:P —CF2—O— —R

Cl
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kurioje Ry yra -NH, arba -N=C=0, gaunami (I} formulés fenoliui :

c1
Ho_g — N .
c1

kurio amino grupé yra i§ anksto acilinama, reaguojant su heksafluorpropenu. Esant reikalui, gautg (I) formulés
junginj, kurioje R, yra -NH,, apdoroja fosgenu ir gauna (I} formulés junginj, kurioje Ry yra -N=C=0.



LT 3919 B

Sis iSradimas susietas su (I) formulés naujo junginio gavimu:
Cl
CHB-CHF—CFZ-O—@ —r, (D),
‘ cl
kur R3 zymi —NH2 arba -N=C=0.
Konkrediau, 8is iSradimas susietas su 2,5-dichlor-4-(1,1,2,

-NHZ/ ir 2,5-dichlor-4-
=C=0/

3, 3, 3-heksafluorpropiloksi)-anilino /R3=
—(1,1,2,3,3,3-heksaf1uorpropiloksi)—fenilizocianato /R3=rN
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gavimu.

Abu Biuos junginius naudoja kaip pradines medZiagas efekty-
viy, pasiZymindin pes%icidiniu aktyvumu, benzoilureaty sintezé-
je pagal patenta, iSduots paraisSkos Nr. 3963351 /04 pagrindu.

Pasitilyto biido esmé yra tame, kad II formulés fenolis

¢l
Ho—é —NH, (11),
cl ’

kuriame amino grupe i3 anksto acilina, reaguoja su heksafluor-
propenu ir, esant reikalui, gauta I formulés jungini, kur R3 zy-

mi -NH apdoroja fosgenu, kad boty gautas I formulés junginys,

29
kur R3 Zymi -N=C=0 grupe.

PAVYZDYS

a) 2,5—dichlor—4-(l,l,2,3,3,3—heksafluorpropiloksi)anilino
gavimas

AT g 4-acetilamino-2,5-dichlorfenolio maiSéme autoklave kar-
tu su 154 g 90 % kalio Sarmo ir 130 ml dimetilformamido; Po to i
uZdara autoklava po slégiu pripumpavome 75,8 g heksafluorpropeno.
MiSini mai$éme 20 valandy 7O °C temperatiiroje ir tokiame slégyje,
koks nugistovéjo reaktoriuje. AtS3gald¥ius miSini koncentravome ro-
toriniame garintuve, o liekang iZtirpinome metilenchloride. Gau;
ts tirpalsg praplovéme vandeniu, dziovinome virs natrio sulfato ir
koncentravome. Zaliévini produkta gavome kaip liekang, kuria va-
l1éme chromatografiSkai, panaudojant silikagelio kolonéles (ilgis:
1 m; diametras: 10 cm), eliuuojant tolueno ir acetono miSiniu
(11:1). Rezultate gavome 4-scetilamino-2,5-dichlor-(1,1,2,3, 3,3~
heksafluorpropiloksi)-benz.eng blySkiai-geltony kristaly pavidale

(1ydymosi taSko temperatiira 93-35 °¢). 26 g 3iny kristaln 10 va-
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landy deflegmavome su 110 ml etanolio ir 35,6 ml 37 % druskos
rigSties. Po to reakcijos miSini koncentravome, skiedéme ledo/
vandens miSiniu ir paSarminome iki silpnai Sarminés reakcijos.
Produktg i8 miSinio ekstrahavome metilenchlofidu. Ekstrakto or-
ganine fézs praplnvéme vandeniu, dZiovinome virs natrio sulfato
ir koncentravome. Liekan% valéme distiliuojant, rezultate gavo-
me bespalvio skyséio pavidalo pavyzdZio pavadinime minimg jungi-
njs kurio virimo temperatora 81-83 °c, esant 0,05 torrﬁSlégiui.

b) 2,5—dichlor—4—(l,1,2,3,3,3—heksaf1uorpropiloksi)—fenili—
zocianato gavimas.

I 95 ml 20 % (svorio) fosgeno tirpalg toluene ir 200 ml etil-
acetato miSini 20-25 °C temperatiroje laSais pridéjome 16,4 ¢
2,5-dichlor-4-(1,1,2, 3,3, 3-heksafluorpropiloksi)-anilino tirpalsa
100 ml etilacetato.

Po to reakcijos miéin} maiSéme 5 valandas kambario tempera-
taroje, o po to deflegmavome dar dvi valandas. Po to miSini kon-
centravome vakuume ir nudistiliavome giliame vakuume. ISskyréme
aliejaus pavidalo pavyzdZio pavadinime minimg jungini, kurio vi-

rimo temperatira 95 oC, esant 0,01 torr slégiui.
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ISRADIMO APIBREZTIS

1. (I) formulés g,S—dichlorfenolio darinin gavimo biidas

Cl

CF..—CHP-CP..-0—{ R (1),

3 2 3
(o]
kur Ry Zymi -NH, arba -N=C=0, b e s i s kiriantis tuo,

kad (II) formulés fenolis:

c1

HO—-@—NHz (11),
/
c1

kuriame amino grupé yra i3 anksto acilinams, reaguoja su heksa-
fluorpropenu ir, esant reikalui, gauta (I) formulés jungini, kur
R3 Zymi -NH,, apdoroja fosgenu, kad bity gautas (I) formulés jun-
ginys, kur R3 Zymi -N=C=0.
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