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Изобретение относится к способам
получения производных N-(2-оксо-З-
-оксаэолидинил)ацетампдов общей фор-
мули
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римолекулкрную конденсацию соединения
общей формулы
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Целью изобретения является получе-
ние новых производных оксазолинона,
расширяющих область применения соеди-60
иепии класса оксазолинона.

Эта цель достигается получением
соединении общей форг^улы 1, основан-
ным на реакции цикліпации 1, которая
заключается в том, что проводят внут-^5

где (?„, - R6 имеют указанные значения.
П р и м е р 1. 2-Метокси-М-(2,6-

-диметилфенил -N-(2-оксо-З-оксазоли-
динил)ацетамид.

11", 8 г (0,0375 моль) 2-хлорэтил-
-2-(метоксиацетил)-2-(2,6-диметилфе-
нил) гидр.' зинкарбоксилата добавляют
при комнатной температуре в атмосфере
азота порциями к суспензии 2,0 г
гидрида натрия (в виде 55%-ного,
вес.% растгзора) в минеральном масле
в 100 мл абсолютного толуола. В про-
цессе добавления температура в ре-
зультате протекания реакции постепен-
но возрастает до 40°С. После оконча-
ния добавления реакционную смесь пе-
ремешивают, не охлаждая, в течение
30 мин, а затем охлаждают до 10°С.
Иєпрорєатировавший гидрид натрия р а з -
лагают, добавляют к реакционной смеси
этанол. Полученный раствор промывают
водой, высушивают с помощью сульфата
магния и отгоняют растворитель в ва-
кууме .

В результате получают целевое со-
единение, которое после перекристал-
лизации из этанола дает бесцветные
кристаллы, т : пл. 103-Ю4°С.

П р и м е р 1а. 2-Хлорэтил-2- г-
- (метоксиацетил)-2-(2,б-диметилфе-
нил)гидразинкарбоксилат.

Использующееся'в качестве исходно-
го материала по примеру 1 соединение
получают следующим образом.

Смесь 14,7 г (0,06 моль) 2~хлор-
этип-2-(2,6-диметилфєнил)-гидразин-
карбоксилаіа и 16,2 г ( 0 , 1 моль) ан-
гидрида метокснацетоуксусной кислоты
[(СН 30СН 2С0) 20j перемешивают в среде
сухого толуола в течение часа при
80°С. После охлаждения раствор про-
мывают водой, затем 5%-ным водным
раствором NaH С0^ и снова водой.

Раствор высушивают с помощью
MgSO^ и отгоняют растворитель в ва-
кууме . В результате получают целевое
соединение.

П р и м е р Id". 2-Хлорэтил-2-
'-(2,б-диметипфенил'гидразинкарбо-
ксилат,

К смеси 127 г (0,935 моль) 2,6-
-диметилфенилгидразина, 102,5 г
(1,3 моль) пиридина и 400 мл воды

добавляют при 0-5°С І З З Г 5 г
"(Of 9 35 моль (і -хлорэ тилового эфира
хлормуравьиной кислоты. После оконча-
ния добавления смесь перемешивают в
течение 2 ч при комнатной температу-
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ре, выпадающий осадок отфильтровыва-
ют, промывают водой и высушивают.
Полученное целевое соединение пе-
рекристаллизовывают из толуола. В
результате получают бесцветные крис-
таллы с т . пл. 74-75°С.

По другому предпочтительному
варианту осуществления способа в
соответствии с примерами 1, 1а и' 15
процесс проводяї следующим образом.

П р и м е р 2. 2~Метокси~М-(2,6-
-диметилфенил)~Ы~{2~оксо-3~оксазоли-
динил)ацотамид.

236,1 г (0,75 моль) 2-хлорэтил-2-
-(метоксиацетил)-2-(2,6-димєтнлфенил)
гидразинкарбоксплата, 2 75 мл ксилола
и 187 мл воды перемешивают, охлаждая
смесь, и добавляют к ней 82,5 мл
(0 г 82 MOHL) водного раствора гидро-
окиси натрия с содержанием 0,4 г
NaOJl (в мл) с iciKoii скоростью, что-
бы температура смеси рапнялась при-
мерно 20DC. После окончания добав-
ления смесь перемешивают в течение
часа при 20°С, а за іьм в точение
еще 2 ч при 0 С. Выпадающий осадок
отфильтровывают, промывают 150 мл
воды и высушивают. В результате
получают целевое соединение в виде
слегка, окрашенных кристаллов с
т . п л . 102~103°С.

П р и м е р 2а. 2-Хлорэ1ИЛ-2-
-(метоксиацетил)-2-(2,G-циметил-
фенил)гидразпнкарбоксилат.

2'00 г (0,825 моль) 2 хлоу* гил-
-2-(2,б-диметилфепил)гидразинкар-
боксила та в 500 мл ксилола нагре-
вают до 80°С и добавляют к горячему
(при 80°С /раствору 2-метоксиаце-
тилхлорида в 250 мл ксилола, полу-
ченного in s i t u путем взаимодейст-
вия 73,5 г (0,826 моль)інонилхло-
рида при 80^С в течение 2 ч . Смесь
выдерживают в течение 30 мин при
80°С, а затем проводят ге же опе-
рации, что и в пример» 1а.

П р и м е р 2 Б. 2-Хлорэтил-2-
- (2 ,6-діріет«лфепил)гядрсізи:нкарбо-
ксилат.
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Смесь 17,7 і (0,1 моль) 2,6-ди-
метилфе н ил гидр'аз и н гидрохлорида ,
21,2 г (0,2 моль)карбонаіа иагрпя
в 50 мл воды и 50 мл ксилола пере-
мешивают а течение 30 мин гри ком-
натной температуре и заіем охлажда
ют до 5°С. К охлажденной смеси до-
бавляют 14,3 г t0,l моль) 2-Улор-
этилового зфира хлормуравьинои кис-
лоты в ючение 1 ч. , поддерживая
температуру ее равной 5°С. О<есь пе-
ремешивают при эгоП температуре
в печение еще часа и в конце пере- 60
мешивания добавляют к ней 100 мл
воды. Выпадающий в результате осадок
отфильтровывают, промывают водой
и высушивают. Далее проводят те re
операции, что и в примере 15, ^

По способу, аналогичному опи-
санным в примерах 1 и 2, получают
^соединения формулы 1, представлен-
ные в таблице.

Тест А. Фунгицидная активность
по отношению к Phytophthore infes-
tans.

Высаженные в горшок молодые рас-
тения картофеля (на стадии появле-
ния у них 3-5 листьев ̂  опрыскивают
водной суспензией, содержащей
0,0031 {вес./об.Ї соединения форму-
лы 1, например 2-метокси-М-(2,6-
-димєтилфєнил)-М-(2-оксо-З-оксазо-
лидинил)ацетамида. Через 2 ч обра-
ботанные таким образом растения
заражают суспензией спор Phyto-
phthora infestans, после чего их
переносят в парник, где выдерживаю .г
при 16°С, относительной ыпажности
воздуха 100% и продолжительности
дня 16 ч. Степень поражения расте-
ний оценивают череJ 4-5 дней ау і ем
сравнения с таким же образом зара-
женными растениями, коюрые, однако,
не подвергают предварительной об-
раьотке. UcnuiyenoG соединенно в
значительно": стелини подавпяет раз-
витие грибкового -заболевания, не
оказывая при огом фитотоксичеекого
доис гвия на расірниє-хознші.

Тест Б. Фупгччпдная активность
по о і ношению к Р ] a smop.ird v і * t со 1 э.

Высаженные в горики молодно рас-
чения винограда иинородного (на
стадии появления v нчх 3-6 листьев/
олрискивают водной суспензией, со-
держащей 0,000 8% (вое./об.) соеди-
нения формулы 1, например, 2-мего-
кси-N-(2,6-дпфенил)-М-(2-оксо-З-
-оксазолидипил)ацетамида. 4oves
2 ч обработанные таким обра SON: рас-
тения заражают оуспен эиеП спор
^Ріаьгпорага viticola, поело чє] о ил
перенося^в парник,где додерживают при
1Ь~22 С {при колебании с 24-часовым
периодом ) и относіпепьнон влажное їй
воздуха 1Q0V,, при продолжи гелыюсти
дня 16 ч. Степень поражения расте-
нии оценивают через б дней после
заражения путем сравнения с таким
же оьреїзом зараженными, но не обра-
ботанными растениями. Испытуемое со-
единение в значительной степени по-
дівляет развитие іриОкоьоіо ^иОоле-
вания, не оказывая при л о м фпто-
токсического действия на раса еиие-
хозяина.

Тест В. Лечсбгое Фуигицидное дей-
С1 ВІІЄ по отношению к Pia^mopara-
V І L І CO 1 d .

Высажелпые в горыги мол о деле рас-
тения винограда винеродного (на
стадии развития 3-6 їіисіьев) зара-
жают таким же способом, как в тес-
те Б. Обработку их соединегием, на-
пример 2-петокси-и-(2,б-димстилфе-

-М- (2-оксо-3-оксапоіидіпшп)ацє~ '
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тамидом, проводят лишь спустя три
дня после заражения. Условия инкуба-
ции те же, что и в тесте Б. Степень
поражения оценивают так же, как и
в тесте Б. Испытуемое соединение в
значительной степени подавляет гриб-
ковое заболевание.

Тест Г. Уничтожающее действие
по отношению к Plasmopara vitlcota.

Оценка этого вида активности осу-
ществляется так же, как и в тесте В,
с той разницей, что обработку рас-
тений испытуемым соединением осу-
ществляют через б дней после зараже-
ния, когда на нижней стороне листьев
наблюдается явная споруляция. Сте-
пень поражения оценивают через 7
дней после обработки растений испы-
туемым соединением, например 2-ме-
токси-N- (2 , б-диметилфепип)-!^- (2-
-ОКСО-3-оксаэолидинил)ацетамидом.
В результате установлено, что іакая
обработка приводит к полному прекра-
щению споруляции пораженных зон.

Тест Д. Транспокация обработанных
листьев винограда винородногоі

Нижнюю сторону срезанных листьев
винограда винородногої обрабатывают
волной суспензией, содержащей
0,012% соединения формулы 1, напри-
мер 2-MeTOKcn-N-(2,6-димстилфенил)-
-М- (2-оксо-3-оксаэолидин:ил) ацегами-
да. Через 2 ч. листья целиком за-
ражают суспензией спор Plasmopara
viticola, после чего их выдерживают
при относительной влажности воздуха
10 0% в тех же условиях, что и в
тесте В. Несмотря на то, что обра-
ботке испытуемым соединением подвер-
гается только нижняя сторона листь-
ев , фунгицидное действие его прояв-
ляется Hd обеих сторонах зараженных
г.иедьев. Такой же эффект наблюдает-
ся и в том случае, когда обработке
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испытуемым соединением подвергают
только верхнюю сторону листьев. Та-
ким образом, можно сделать вывод,
что действием 2-метокси-(Ч-(2 ,6-ди-
метилфенил)-|/- (оксо-3-оксаэолидинил}
ацетамида на листья распространяется
как акропетально, так и базипетально.

Тест Е. Обработка почвы. Опыты
in v І vo с использованием Ру th І urn
aphan.

Указанные грибы выращивают в сте-
рилизованной смеси песка и пшеничной
муки (в объемном соотношении 97:3?,
к которой добавляют воду в соотно-
шении (об.) 1:4, в течение 4 дней.
при 25^С. Полученную культуру смеши-
вают с полустерильной смесью торфа
и песка и обрабатывают образующийся
субстрат суспензией испытуемого со-
единения

 а
 с таким расчетом, чтобы

концентрация активного компонента
составляла 100-160 p.p.m. (напри-
мер 10, 40 и 160 p.p.m) активного
компонента в одном объеме субстрата.
Обработанным таким образом субстра-
том заполняют горшки диаметром 5 см
и сажают в них семена огурцов. Горшки
помещают в теплицу и выдерживают их
в ней в течение 7 дней при 24°С и
относительной влажности воздуха 60-
70%. После этого проводят оценку
степени поражения растений, опреде-
ляя количество взошедших здоровых
растения и сравнивая полученные ре-
'зуДьтаты с результатами контрольного
опыта, в котором растения зыращива-
лись в зараженной таким же образом,
но не подвергнутой обработке почве.
Полученное в соответствии с примером
1 соединение (испытуемое в виде сма-
чивающегося порошка ) полностью тор-
мозит развитие грибкового заболева-
ния растений.

Физико-химические характеристики соединений общей

формулы. 1

Соеди-
нение

Т.пл,
°С

3

4

5

6

7

8

9

II

Н

И

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н
н

II

и

с н з
н

н

и
и

н

н

н

н

н

сн

СИ.

сн.

сн.

сн.

сн,

сн,

CHg

С І

снэ

сн3

с н з
C V

в
й •

н

4-С1

н

н

н

с н 2 о с 2 и 5

сн 0осн а

XX
сн2осн3

сн2осн3

CH 2SCH 3

62-4

99-100

190-1

107-9

113-5

134-6



Соеди-
нение

10

1 1

12

13

15

16

17

I S

19

20

2 1

22

7

і '

H H

H H

H H

H H

H H

H H

H H

И H

H H

И H

H H

H H

H H

H

H

H

H

H

H

H

H

H

H

H

H

H

Rfe

H

H

H

H

H

H

H

H

II

11

и

H

H

1 0 6 9 6 2 4

сн3 ci

ей- сн5

CH, C l
A

сн3 c i

сн 3 си3

CH C l

сн сн3

cn3 сн3

CH, CH-

сн сн3

1

C l C l

C l C l

C l C l

H

H

H

H .

H

H

H

H

H

H

H

II

H

H

8

Продолжение

R 1 0

CH 2 CI

сн2оансн3і.

сн2осн ( C H 3 J 2 '

C H 2 S C 4 H 9 I M

сн - с 2 н 5

Br

сн -єн
Cl

CH2Br

••&•

CH.OCHg

CUjCi

таблицы

Т.пл.
°С

135-6

166-7

Масло

- " -

123-4

147-8

143-4 .

119-20

107-9 "

142-4

173-4

23

33

н и сн с н

2 4

25

26

27

2 8

29

30

3 1

32

н
Н

Н

Н

II

Н

Н

н

н

н
н

н

н

н

н

н

н

н

и

Б

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

и

н

н н

34

35

Н

н

и

н

н

н

н

н

сн

сп

си

сн,
с н

сн

сн

сн.

сн.

сн

Вг

Вг

а.г

сн

си3

сн,

4-сн3 сн2осч3

н с н 2 с і

3-С1 СН ОСН

З-Вг СНоОСН-

З-Вг СН2С1

З - В г

4-СН,
5

4-СН 3 СН2С1

4-СІЦ
LJ

споен
і

сп 3

4-С1

139-41

Масло

_ и —

90-2

96-7

182-3

145-8

125-6

124-6

193-4

90-4

149-52

Смола
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Продолжение таблицы

Соеди-1

некие
Т.пл.
С

36

37

38

39

ч

41

42

Із

н
н

н

н

н

н
н

н
ч н

н

н

н

н
н

н

н

н

н

н

н
н

н

н

н

н

н

сн

с н

сн

сн
з

44 сн
3
 н

сн

сн

сн

с н

4-С1

Н

Н

Н

И

Н

Н

н

•А
сн 2 осн э

ся2ос^н7(п»

CH 2 0C 4 H 9 tn)

сн 2 осн-с 2 н 5

сн 3

сн2осн2сн=сн^

а сн2осн2с=сн

СН2О 0 "и

164-5

109-12

Масло

98-100

91-93

107-8

сн
2
осн

3
79-80

45

46

47

48

49

50

51

52

53

Н

Н

Й

н

н

н

н

н

н

И'

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

н

и

н

н

н

и

н

н

н

н

н

н

сн3

с 2 н 5

Вг

С1

с 2 н 5

Вг

с нз

снэ

с2н5

Вг

С1

с2н5

С1

с 2 н,

с н з

н

н

фн

н

4-С1

4-С1

4-СН3

н

4-Вг

сн2ку

СН2С1

сн 2 осн 3

сн 2осн 3

сн 2осн 3

сн2осн

сн2осн3

сн 2осн э

56

142-4

88-9 -

150-2

128-9

114-6

131-4

96-8

137-8
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