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Sposób wytwarzania nowych pochodnych benzanilidu
1 2

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania
nowych pochodnych benzanilidu o wzorze ogólnym
1, w którym Ri, R2 Rs i R4 oznaczają atom wodoru
iub chlorowca albo rodnik alkilowy zawierający naj¬
wyżej 4 atomy węgla, rodnik wodorotlenowy, nitro¬
wy lub izotiocyjanowy, przy czym przynajmniej je¬
den z podstawników Ri—R4 jest rodnikiem izotiocy-
janowym.

Według wynalazku nowe pochodne o wzorze 1
wytwarza się działaniem tiofosgenu na pochodną
o wzorze ogólnym 2, w którym R'i, R'2, R*3 i R*4
oznaczają atom wodoru lub chlorowca, albo rodnik
alkilowy zawierający najwyżej 4 atomy węgla, rod¬
nik hydroksylowy, nitrowy albo aminowy, przy czym
przynajmniej jeden z podstawników R'i—R*4 jest
rodnikiem aminowym, który przeprowadza się w rod¬
nik izotiocyjanowy.

Reakcję prowadzi się korzystnie w rozpuszczalniku
nieorganicznym takim jak rozcieńczony kwas solny
lub organicznym jak chlorowcowany węglowodór,
w temperaturze 0—40DC

Nowe pochodne o wzorze 1 wykazują ciekawe wła¬
ściwości chemoterapeutyczne, i działają zwłaszcza
przeciw robakom w przewodzie pokarmowym,
a szczególnie silnie przeciw cestodom.

Przytoczone przykłady wyjaśniają bliżej sposób
według wynalazku nie ograniczając go jednak.

Przykład I. Do roztworu 22,7 g 4,4'-dwuamino-
benzamilidu w 600 cm8 normalnego kwasu solnego
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dodaje się 25,3 g tiofosgenu i miesza w ciągu 15
godzin w temperaturze 25°C.

Wytrącony osad odsącza się, przemywa 100 cm*:
normalnego kwasu solnego, następnie 200 cm3 wo¬
dy i suszy pod próżnią w temperaturze 25°C.

Surowy produkt miesza się w ciągu 2 godzin
z 2000 cm8 chlorku metylenu w temperaturze nor¬
malnej. Substancje nierozpuszczalne odsącza się,
a przesącz zagęszcza za pomocą destylacji pod ciś¬
nieniem atmosferycznym aż do zapoczątkowania kry¬
stalizacji. Odstawia się go do oziębienia, przesącza
i przemywa za pomocą 40 cm8 chlorku metylenu.
W ten sposób otrzymuje się 21 g 4,44-dwuizotiocyja-
nianobenzanilidu o temperaturze topnienia 202°C.

Przykład II. Postępując jak w przykładzie Ir
lecz wychodząc z 29,5 g 3,3'-dwuaminobenzanilidu
i 32,9 g tiofosgenu otrzymuje się 17 g 3,3'-dwuizotio-
cyjanianobenzanilidu o temperaturze topnienia 170°C.

Przykład III. Postępując jak w przykładzie I,
lecz wychodząc z 34 g 2'-chloro-4,4ł-dwuaminobenza-
nilidu i 32,9 g tiofosgenu otrzymuje się 21 g 2'-chlo-
ro-4,4'-dwuizotiocyjanianobenzanilidu o temperaturze
topnienia 206°C.

2'-chloro-4,4'-dwuaminobenzanilid o temperaturze
topnienia 192°C otrzymuje się przez redukcję 2'-chlo-
ro-4,4'-dwunitrobenzanilidu (temperatura topnienia
200°C) wytworzonego z chlorku 4-nitrobenzoilu i 4-
nitro-2-chloroaniliny.

Przykład IV. Do roztworu 216 g 3',4-dwuamino-
benzanilidu w 6 litrach normalnego kwasu solnego
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dodaje się w ciągu 30 minut 234 g tiofosgenu i mie¬
sza w ciągu 16 godzin w temperaturze 25°C.

Wytrącony osad odsącza się, przemywa 4 litrami
wody i suszy pod zmniejszonym ciśnieniem (25 mm
Hg) w temperaturze 50°C. Otrzymany w ten sposób
surowy produkt miesza się w ciągu 3 godzin z 8 lit¬
rami chlorku metylenu w temperaturze 25°C. Substan¬
cje nierozpuszczalne odsącza się, a przesącz zagęsz¬
cza przez destylację pod ciśnieniem atmosferycznym
aż do zapoczątkowania krystalizacji. Następnie odsta¬
wia się do ochłodzenia, przesącza i przemywa za po¬
mocą 300 cm8 chlorku metylenu. W ten sposób otrzy¬
muje się 170 g 3',4-dwuizotiocyjanianobenzanilidu
o/temperaturze topnienia 163°C.

-. Przyltłrfd V. 15,2 g tiofosgenu dodaje się powo¬
li, mieszając do zawiesiny 25 g 3'-aminobenzanilidu
i ,13,2 g. węglanu wapniowego w 650 cm8 wody

fi 660 *c?&8 chloroformu. Reakcja przebiega
w ciągu 16 godzin w temperaturze 25°C. Warstwę
chloroformową oddziela się przez dekantację, prze¬
mywa 200 cm* wody i suszy nad siarczanem sodo¬
wym. Następnie przesącza, rozpuszczalnik odparowu¬
je za pomocą destylacji pod zmniejszonym ciśnie¬
niem (25 mm Hg) a pozostałość przekrystalizowuje
z octanu etylu. W ten sposób otrzymuje się 20,1 g
3'-izotiocyjanianobenzanilidu o temperaturze topnie¬
nia 141°C.

Przykład VI. Postępując jaE w przykładzie V,
lecz wychodząc z 32 g 3-aminobenzanilidu, 16,9 g
węglanu wapniowego i 25 g tiofosgenu otrzymuje się
30,6 g 3-izotiocyjanianobenzanilidu o temperaturze
topnienia 160°C.

Przykład VII. Postępując jak w przykładzie IV,
lecz wychodząc z 24 g 3,4'-dwuaminobenzanilidu
i 26,8 g tiofosgenu otrzymuje się 12,4 g 3,4'-dwuizo-
tiocyjanianobenzanilidu, który topnieje w tempera¬
turze 170°C, następnie zestala się i ponownie topnie¬
je w temperaturze 177—178°C.
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Przykład VIII. Postępując jak w przykładzie
V, lecz wychodząc z 32 g. 2',5-dwuchloror2rhydroksy-
4'-aminobenzanilidu, 14,1 g węglanu? wapniowego
i 16,5 g tiofosgenu otrzymuje się 10 g 2',5-dwuchlo-
ro-2-hydroksy-4'-izotidcyjanianobenzanilidu o tempe¬
raturze topnienia 220°C.

Przykład IX. Postępując jak w przykładzie IV,
lecz wychodząc z 60 g 3',4-dwuamino-4'-chlorobenza-
nilidu i 59 g tiofosgenu otrzymuje się 7,9 g 4'-chlo-
ro-3',4-dwuizotiocyjanianobenzanilidu o temperaturze
topnienia 146°C.
Przykład X. Postępując jak w przykładzie IV,

lecz wychodząc z 48,2 g 3,,4-dwuamino-4'-metyloben-
zanilidu i 50,6 g tiofosgenu otrzymuje się 31,4 g
4'-metylo-3\4-dwuizotiocyjanianobenzanilidu o tem¬
peraturze topnienia 170°C. ? u v

Przykład XI. Postępując jak w przykładzie IV,
lecz wychodząc z 30 g 3'-amino-2-hydroksybenzanili-
du i 16,5 g tiofosgenu otrzymuje się 25,5 g 2-hydrok-
sy-3'-izotiocyjanianobenzanilidu o temperaturze top¬
nienia 176°C.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania pochodnych benzanilidu o wzo¬
rze ogólnym 1, w którym Ri, R2, R3 i R4 oznaczają
atom wodoru lub chlorowca albo rodnik alkilowy
o najwyżej 4 atomach węgla, rodnik hydroksylowy,
nitrowy albo izotiocyjanianowy, przy czym co naj¬
mniej jeden z podstawników Ri — R4 stanowi rodnik
izotiocyjanianowy, znamienny tym, że działa się tio-
fosgenem na pochodną o wzorze ogólnym 2, w któ¬
rym R'i — R*4 oznaczają każdy atom wodoru lub chlo¬
rowca albo rodnik alkilowy o najwyżej 4 atomach
węgla, rodnik hydroksylowy, nitrowy albo aminowy,
przy czym co najmniej jeden z tych podstawników
jest rodnikiem aminowym, który zostaje przeprowa¬
dzony w rodnik izotiocyjanowy.

2

cowi"^z^r

"WZOR 1

R'-

»'2 *

WZÓB2

Zakłady Kartograficzne, Wrocław, zam. 138, nakład 310 egz.
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