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Sposéb wytwarzania tiobenzamidow

Przedmiotem wvnalazku jest sposob wyvtwarzania tiobenzamidéw o ogbéinym wzorze przedstawionym
na rysunku, w ktorvm R oznacza atom wodoru lub grup¢ nitrowa, stosowanych do wytwarzania benzoizotia-
zoli. stanowigcych pdtprodukty do syntezv barwnikéw syntenowych.

Omawiane tiobenzamidy otrzymywano dotvchczas,d ziatajac w temperaturze 25-35°C gazowym siarko-
wodorem lub wodnym roztworem siarczku amonu na 2-aminobenzonitryle, ewentualnie podstawione w
polozeniu 5 grupa nitrowa, przy czym wyzej wymienione aminobenzonitryle stosowano w postaci bezwod-
nvch roztworéw w pirvdynie z dodatkiem katalizatora typu dwu- lub trdjalkiloamin albo w postaci bezwod-
nvch zawiesin w alkoholach nasyconych amoniakiem.

Sposobem wedlug wvnalazku reakcji z siarczkiem amonowym stosowanym w wodnym roztworze
poddaje sig 2-amino-5-nitro- lub 2-aminobenzonitryl w postaci roztworu wodno-pirydvnowego lub w postaci
zawiesiny wodno-alkoholowej, przy czvm na 1 cz¢$¢ wagowa pirydvny lub alkoholu stosuje si¢ nie wigcej, niz
0,5 czesci wagowych wody i prowadz reakcj¢ przy mieszaniu ciaglym w temperaturze 30-95°C.

Sposobem wedlug wynalazku wspomnianej wyzej reakcji mozna poddawaé 2-amino-5-nitro- lub 2-
aminobenzonitryl w postaci roztworu wodno-pirydynowego lub w postaci zawiesiny wodno-alkoholowej,
przy czvm na |1 czg§¢ wagowa pirydyny lub alkoholu stosuje si¢ nie mniej niz 0,5 cz¢éci wagowych wody i
prowadz reakcj¢ przy mieszaniu ciaglvm w temperaturze 30-95°C, w obecno$ci dyspergatorow kationowych
takich, jak czwartorz¢gdowe sole amoniowe, ester trjetanoloaminy i kwasu stearvnowego lub produkt
kondensacji dwucyjanodwuamidu z formaldehydem albo w obecnoéci dyspergator6w anionowych takich,
jak produkty kondensacji soli sodowej kwasu 2-naftalenosulfonowego z formaling, alkiloarylosulfoniany
sodu lub mieszanina alkilonaftalenosulfonianu sodu i soli sodowej siarczanowanego kwasu tluszczowego w
rozpuszczalniku organicznym. _

Inny wariant sposobu wedlug wynalazku stanowi stosowanie do okreslonej wyzej reakcji 2-amino-5-
nitro- lub 2-aminobenzonitrylu w postaci zawiesiny wodnej i prowadzenie reakcji przy mieszaniu ciaglym w
temperaturze 30-95°C, w obecnosci dyspergatoréw kationowych takich, jak czwartorz¢gdowe sole amo-
niowe, ester tréjetanoloaminy i kwasu stearvnowego lub produkt kondensacji dwucyjanodwuamidu z
formaldehydem albo w obecnosci dyspergatorow anionowych takich, jak produkty kondensacji soli sodowe;j
kwasu 2-naftalenosulfonowego z formalina, alkiloarylosulfoniany sodu lub mieszanina alkilonaftalenosulfo-
nianu sodu i soli sodowej siarczanowanego kwasu tluszczowego w rozpuszczalniku organicznym.

Sposéb otrzymywania wedtug wynalazku omawianych wyzej tiobenzamid6w nie wymaga stosowania
katalizatoréw typu dwu- lub tréjalkiloamin i réwnoczeénie pozwala na zmniejszenie zagrozenia w trakcie



2 118 604

prowadznia procesu syntezy ze wzglgdu na mozliwoéé stosowania jako frodowiska reakcji wody badt
roztworéw wodno-alkoholowych lub wodno-pirydynowych.

Wynalazek ilustruja podane nizej przyklady, w ktérych czgéci i procenty oznaczajg cz¢sci i procenty
masowe, a stopnic temperatury s§ podane w skali Celsjusza,

Przyktad L. 92 cz¢éci 2-amino-S-nitrobenzonitrylu wprowadza si¢ do roztworu skiadajacego si¢ z 900
cz¢dci izopropanolu i 440 cz¢éci wody, po czym catoéé ogrzewa si¢ przy mieszaniu cigglym, w temperaturze
wrzenia przez 45 minut. Nast¢pnie do ochlodzonej do 50° zawiesiny wkrapla si¢ w ciggu okolo 2 godzin,
ciggle mieszajgc 147 czeéci 40% wodnego roziworu siarczku amonu. Po zakoficzeniu dozowania wodnego
roztworu siarczku amonu utrzymuje si¢ zawiesing w dalszym ciggu mieszajac, w temperaturze 50° przez 44
minut, po czym calo$é wylewa si¢ do 2430 czgéci wody o temperaturze 15°i poddaje filtracji. Otrzymany osad_
- przemywa si¢ i suszy. Uzyskuje si¢ 100 cz¢éci 2-amino-5-nitrotiobenzamidu. :

Przyktad IL 81 cz¢éci 2-amino-S-nitrobenzonitrylu dodaje si¢ do roztworu, zawicrajacego 100 cz¢dci
etanolu, 500 cz¢éci wody i § czgéci soli sodowej kwasu dwunaftalenometylenodwusulfonowego. Calo$é
ogrzewa si¢ przy mieszaniu ciaglym w temperaturze wrzenia przez 1 godzing, po czym dodaje si¢ w czasic 4
godzin 129 cz¢éci 409 wodnego roztworu siarczku amonu, a nast¢pnic mas¢ reakcyjng utrzymuje w
uprzednio podanych warunkach jeszcze przez 1 godzing, po czvm chiodz sig j3 do temperatury ponizej 20° i
filtruje. Po przemyciu i wysuszeniu uzyskanego osadu otrzymuje sig 78 cz¢éci 2-amino-S-nitrotiobenzamidu.

Przyktad IIL 55 cze$ci 2-amino-5-nitrobenzonitrylu dodaje si¢ do roztworu zawierajacego 220 czeéci
pirydyny i 80 cz¢éci wody, po czym catoéé ogrzewa si¢ przy mieszaniu cigglym w temperaturze wrzenia przez
40 minut. Nast¢pnie do ochlodzonej do 40° mieszaniny wkrapla si¢ przy ciaglym mieszaniu 250 cz¢éci 11%
wodnego roztworu siarczku amonu w czasie 3 godzin. Po zakoficzeniu dozowania wodnego roztworu
siarczku amonu otrzymang zawiesing utrzymuje si¢ nadal w temperaturze 40° w czasic 30 minut, ciagle
mieszajac, po czym do masy reakcyjnej dodaje si¢ 700 cz¢$ci wody o temperaturze 10-20° i filtruje.
Otrzymany osad przemywa si¢ i suszy, uzyskujac 54,5 cz¢éci 2-amino-5-nitrotiobenzamidu.

Przyktad IV. 86,5 cz¢éci 2-aminobenzonitrylu dodaje si¢ do mieszaniny zawierajgcej 110 czgéci
pirydyny, 400 cz¢sci wody i 6 cz$ci estru trojetanoloaminy i kwasu stearynowego i ogrzewa w temperaturze
wrzenia, ciagle mieszajac w ciggu | godziny, po czym masg reakcyjna chlodz si¢ do temperatury 60°i dodaje,
utrzymujac uprzednio podane warunki, w ciagu 4 godzin 140 c2$ci 405 wodnego roztworu siarczku amonu.
Nast¢pnie calo$¢ chiodzi si¢ do temperatury pokojowej ifiltruje, a otrzymany osad suszy, uzyskujgc 55 cze¢éci
2-aminotiobenzamidu.

Przyktad V. 71,5 cz¢éci 2-amino-S-nitrobenzonitrylu dodaje si¢ do 78,5 cz¢$ci wody i 7,85 czeéci soli
sodowej kwasu dwunaftalenometylenodwusulfonowcpo, ogrzewa sig cato$¢ przy mieszaniu ciaglym przez 1
godzing w temperaturze wrzenia, po czym po ochlodzeniu masy reakcyjnej do 90° wkrapla sig, stale
mieszajac, w ciggu S godzin 150 céci 407 wodnego rostworu siarczku amonu, utrzymujgc w dalszym ciagu
temperatur¢ 90°. Nast¢pnie mieszaning chlodz si¢ do temperatury 20-30° i filtruje, a otrzymany osad
przemywa woda i suszy, uzyskujac 63 cz¢sci 2-amino-5-nitrotiobenzamidu.

Przyktad VI. 50 cz¢éci 2-aminobenzonitrylu dodaje si¢ do 55 czgéci wodyi 5 czgéei estru tréjetanoloa-
miny i kwasu stearynowego, po czym, ciiygle mieszajic, ogrzewa sig caloéé w temperaturze wrzenia przez |
godzing, a nast¢pnie, po ochlodzeniu masy reakcyjnej do temperatury 90°, wkrapla si¢ w czasie § godzin 103
cz¢sci 40% wodnego roztworu siarczku amonu. Po zakonczeniu wkraplania calo$é miesza sig przez 1 godzing,
nast¢pnie chlodz do temperatury 20-30° i ;:adal micsza si¢ przez 1godzing. Wykrystalizowany osad poddaje
si¢ filtracji, przemywa wodg i suszy, otrzymujyc 29 c$ci 2-aminotiobenzamidu,

~Zastrzetcnia patentowe

1. Spos6éb wytwarzania tiobenzamidéw o og6lnym wzorze przedstawionym na rysunku, w ktérym R
oznacza atom wodoru luc grupg nitrowa, przez reakcj¢ 2-aminobenzonitryli z siarczkiem amonowym,
stosowanym w postaci wodnego roztworu, znamienny tym, Ze reakcji poddaje si¢ 2-amino-5-nitro- lub
2-aminobenzonitryl w postaci roztwor u wodno-pirydynowego lub w postaci zawiesiny wodno-alkoholowe;j,
przy czym na 1 cz¢$¢ wagowa pirydyny lub alkoholu stosuje sig nie wigcej, niz 0,5 czgéci wagowych wody i
prowadz reakcj¢ przy mieszaniu cigglvm w temperaturze 30-95°C,

2. Spos6b wytwarzania tiobenzamidéw o ogélnym wzorze przedstawionym na rysunku, w ktérym R
oznacza atom wodoru lub grupe nitrows, przez reakcjg 2-aminobenzonitryli, z siarczkiem amonowym,
stoso'wanym W postaci wodnego roztworu, znamienny. tym, ze reakcji poddaje si¢ 2-amino-S-nitro- lub
2-aminobenzonitryl w postaci roztworu wodno-pirydynowego lub w postaci zawiesiny wodno-alkoholowe;j,
przy czym na 1 cz¢$¢ wagowa pirydyny lub alkoholu stosuje si¢ nie mniej, niz 0,5 czgsci wagowych wody i
prowadz reakcjg przy mieszaniu cigglym w temperaturze 30-95°C, w obecnosci d yspergatoréw kationowych
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takich, jak czwartorzgdow ¢ sole amoniowe, ester tréjetanoloaminy i kwasu stearynowego, produkt konden-
sacji dwucyjanodwuamidu z formaldehydem albo w obecnosci dyspergator6éw anionowych takich, jak
produkty kondensacji soli sodowej kwasu 2-naftalenosulfonowego z formaling, alkiloarylosulfoniany sodu
lub mieszanina alkilonatalenosulfonianu sodu i soli sodowej siarczanowanego kwasu tluszczowego w
rozpuszczalniku organicznym.

3. Spos6b wytwarzania tiobenzamidéw o ogélnym wzorze przedstawionym na rysunku, w ktérym R
oznacza atom wodoru lub grupe¢ nitrowa, przez reakcj¢ 2-aminobenzonitryli z siarczkiem amonowym,
stosowanym w postaci wodnego roztworu, znamienny tym, ze reakcji poddaje si¢ 2-amino-S-nitro- lub
2-aminobenzonitryl w postaci zawiesiny wodnej, przy czym reakcj¢ prowadz si¢ przy mieszaniu cigglym w
temperaturze 30-95°C, w obecnosci dyspergatoréw kationowych takich, jak czwartorz¢dowe sole amo-
niowe, ester tréjetanoloaminy i kwasu stearynowego lub produkt kondensacji dwucyjanodwuamidu 2z
formaldehydem albo w obecno$ci dyspergatoréw anionowych takich, jak produkty kondensaciji soli sodowe;j
kwasu 2-naftalenosulfonowego z tormalina, alkiloarylosulfoniany sodu lub mieszanina alkilonaftalenosulfo-
nianu sodu i soli sodowej siarczanowanego kwasu tluszczowego w rozpuszczalniku organicznym.

NH,
R C-SH
NH
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