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(54) Sekundérni amidy N-(2-kyanfenyl)thiokarbamové kyseliny
* azpusob jejich vyroby

(572 Refeni se tykd sekunddrnich amidd N-
-{2-kyanfenyl)thiokarbamové kyseliny obec~
ného vzorce I, kde X znamend N-morfolino-,
N~piperidino-, N,N-diethylamino-, N,N-di=-
butylamino-, N,N-bis(2-hydroxyethyl)amino-
skupinu, a zpisobu jejich vyroby reakci
2-isothiokyanatobenzonitrilu se sekunddr-
nim aminem v prostfedi dichlormethanu,
smési dichlormethan-petrolether, pfipad-
né& v methanolu za teploty mistnosti. Latky CN
obecného vzorce I jsou reagenty pro pri-
pravu derivatd 4H-benzo[d}[1,3]thiazinu, [::]::
vyufivanych ve farmakologii a v zem&dél-
stvi. NH—-CS~-X
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Vyndlez se tykd sekunddrnich amidd N-(2-kyanfenyl)thiokarbamové kyseliny obecného

kde X znamend N-morfolino-, N-piperidino-, N,N-diethylamino-, N,N~dibutylamino-, N,N-bis(2-~

vzorce I,

CN

NH—-CS—X
(1)

~hydroxyethyl) aminoskupinu a zplsobu jejich vyroby reakci 2-isothiokyanatobenzonitrilu
se sekunddrnimi aminy v prostfedi dichlormethanu, smé&si dichlormethanpetrolether, pfipadné&

v methanolu za teploty mistnosti.

Latky obecného vzorce I a zpisob jejich vyroby nebyly doposud popsdny. Je zndmo, Ze
p¥{buzné N-fenylthiokarbamoylamidy lze p¥ipravit reakci fenylisothiokyandtu s primdrnimi
i sekundérni;i aminy v organickych rozpoustédlech ve vytéZku 65 aZ 95 % (Houben-Weyl, Methoden
der organischen Chemie, svazek IX, 4. vyddni, Georg Thieme Verlag Stuttgart 1955, str. 890).

Nynf bylo nalezeno, %e reakci 2-isothiokyanatobenzonitrilu se sekunddrnimi aminy za
teploty mistnosti v roztoku dichlormethanu, sm&si dichlormethan-petrolether, nebo v methanolu
lze vyrobit sekunddrni amidy N-(2-kyanfenyl)thiokarbamové kyseliny obecného vzorce I ve
vytéZiku 69 aZ 92 %.

P¥{klad 1 ’

K roztoku 9 g (0,056 mol) 2-iso'iokyanatobenzonitrilu v 80 cm3 smési dichlormethan-
-petrolether (l:1) bylo za teploty unlstnosti pY¥ikapdno 6 g (0,082 mol) diethylaminu. Po
dvou hodindch byla reakéni smés zahuSténa na polovid&ni objem, krystaly odsdty, promyty

dichlormethanem a petroletherem.

Bil4 krystalickd l&tka, teplota tdni 103 aZ 104 °c. Vytéiek diethylamidu N-(2-kyanfenyl)-
thiokarbamové kyseliny 9,9 g (74,4 %).

IR spektrum (KBR tableta): Y (NH) 3 180, ./(CN) 2 230, Y (c=C) 1 600, V (NHCS) 1 535,

1 240 cm L,

Pp¥iklad 2

K roztoku 3 g (0,019 mol) 2-isothiokyanatobenzonitrilu v 50 cm3 dichlormethanu bylo
p¥iddno 1,63 g (0,019 mol)y morfolinu. Po 4 hodindch byl produkt odsét, promyt dichlormetha-

nem a petroletherem.

B{l4 krystalickd latka, teplota tdni 134 az 135 °c. VytéZek morfolidu N-(2-kyanfenyl)=~
thiokarbamové kyseliny 3,8 g (80,9 %). IR spektrum (KBr tableta):‘f(NH) 3 260, ' (CN) 2 230,

V(c=c) 1 600,V (NHCS) 1 535, 1 220 cm .

P¥{iklad 3

K roztoku 2-~isothiokyanatobenzonitrilu (3 g, tj. 0,019 mol) v 50 cm3 dichlormethanu

bylo pfidéno ekvimoldrni mnoZstv{i piperidinu (1,6 g). Po 3 hodindch byl produkt odsét,

promyt dichlormethanem a petroletherem.

B{1é krystaly, teplota tanf 135 a% 137 °C. Vyt&%ek piperididu N-(2-kyanfenyl)thio-
karbamové kyseliny 4,0 g (85,8 %). IR spektrum (KBr tableta): . (NH) 3 220, , (CN) 2 230,
V(c=c) 1 600,V (NHCS) 1 530, 1 240 cm™ L.




CS 264 942 Bl 3

P¥{fklad 4

K roztoku 3 g (0,019 mol) 2-isothiokyanatobenzonitrilu v 75 cm3 smé&si dichlormethan-
-petrolether (1:1) bylo pf¥iddno 2,4 g dibutylaminu (0,019 mol). Po dvou hodinich byly
krystaly odsdty, promyty dichlormethanem a petroletherem.

Bf{14 krystalick& l&atka, teplota té&nf 101 aZ 103 °c. VytéZek dibutylamidu N-(2-kyan-

fenyl)thiokarbamové kyseliny 5,1 g (92,7 %). IR spektrum (XBr tableta):iV(NH) 3 300, Gg(CN)

2 230,V (C=C) 1 600,V (NHCS) 1 530, 1 220 cm 1.

P¥ {klad 5
K roztoku diethanolaminu (3,9 g, tj. 0,037 mol) ve 150 em® methanolu byl p¥ikapén
roztok obsahujficf 6 g (0,037 mol) 2-isothiokyanatobenzonitrilu ve 30 cm3 methanolu. Po 5 hodi-

nédch bylo k roztoku p¥iddno aktivni uhlf, sm&s filtrovédna a rozpou$té&dlo odpa¥eno.

B11é krystaly, teplota t4n{ 96 aZ 98 °c. vVytéZek bis(2-hydroxyethyl)amidu N- (2-kyan-
-~ —
fenyl) thiokarbamové kyseliny 6,8 g (69,3 %). IR spektrum (KBr tableta):V (NH) 3 200, V (CN)
2 210, (C=C) 1 610, }/ (NHCS) 1 550, 1 210, [/ (OH) 3 380 om L.

Sekundédrn{ amidy N-(2-kyanfenyl)thiokarbamové ... .eliny jsou reagenty pro p¥ipravu

derivétu 4H—benzo[d][1,3]thiazinu vyuZivanych ve farmakologii a v zemdd&lstvi.

PREDMET VYNALEZU

1. Sekunddrn{ amidy N~ (2-kyanfenyl)thiokarbamové kyseliny obecného vzorce I,

CN

04
NH-CS—X

kde X znamend N-morfolino-, N~piperidino-, N,N~diethylamino-, N,N-dibutylamino-, N,N-bis~

(2-hydroxyethyl) aminoskupinu.

2. ZptGsob vyroby sekunddrnich amidd N-(2-kyanfenyl)thiokarbamové kyseliny obecného
vzorce I dle bodu 1 vyznaleny tim, Ze se ponechd reagovat 2~isothiokyanatobenzonitril se

sekunddrnim aminem obecného vzorce II,
XH (11)

kde X m4d v bodé& 1 uvedeny vyznam, za teploty mfstnosti v prost¥edi dichlormethanu, smési

dichlormethan-petrolether, nebo v methanolu.
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