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(54) Zpusob pftipravy 2,6-dichlorthiobenzamidu

zptisob p¥ipravy 2,6-dichlorthiobenzamidu
tak, %e se thioamidace 2,6-dichlorbenzonit-
rilu prov4d{ 'v prost¥edf dimetylformamidu
vodnym roztokem sirniku amonného p¥i teploté
40 aZ 50 ©C a v zdvdru reakéni doby se pii-
dédv4 vodny roztok &pavku, pridemi se matedény
filtradt po separaci produktu pouZivd v ni-
sledujici operaci k vysréZen{ 2,6-dichlor-
thiobenzamidu a z nov& ziskaného mate&ného
filtrdtu se destilaci{ regeneruje dimetylform- -
amid, popfipad® se matelny filtrdt pouze
odvodni a pouZije se jako vsddka dimetyl-
formamidu v nédsledujici{ operaci.
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Vyndlez se tykd zplsobu piipravy 2,6-dichlorthiobenzamidu, ktery se pod nézvem PREFIX
(Chlorthiamid) pouZivd v zem&d&lstvi jako ﬁélnny herbicid, zabrafujfci prordstdn{ semen ovsa,

hrachu, cukrovky, lnu apod.

P¥{prava 2,6-dichlorthiobenzamidu byv4 v literatufe obvykle spojena s uvdddnim suchého
sirovodiku do sm&si sloZené z 2,6-dichlorbenzonitrilu anebo 2,6-dichlorbenzaldoximu v prost¥e-
df{ pyridinu, metanolu, 1sopropanolu anebo etanolu za katalyzy NH(C )2, N(CZHS)3 anebo eta-
nolaminu p#i teploté& cca 60 OC a dob& reakce 4 a% 6 hodin.

Nyni bylo nalezeno, %e 2,6-dichlorthiobenzamid vzorce

CSNH,
c c

se pripravi velmi vyhodné& podle tohoto vyndlezu.

Zpusob p¥ipravy 2,6-dichlorthiobenzamidu spo&ivd podle vynélezu v tom, Ze se thioamidace
2,6-dichlorbenzonitrilu provddi v prost¥edf dimetylformamidu vodnym roztokem sirnfku amonného
p¥i teplot& 40 a% 50 °C a pfidavkem vodného roztoku &pavku se v z&vdru reakéni doby dosahuje
doreagovéni vychozfho 2,6-dichlorbenzonitrilu.

Vlastni syntéza 2,6-dichlorthiobenzamidu se provdd{f tak, Ze se 2,6-dichlorbenzonitril za
michdn{ p¥i 50 °c rozpusti v pfedloZeném dimetylformamidu a potom se &4ste&nym ochlazenim
snési jeji teplota upravi na cca 40 °C. P¥i teploté vsadky cca 40 °C se zahdj{ ddvkovéni vod-
ného roztoku sirnfku amonného. V. prvé fizi se p¥edloZf cca 1/3 (NH,} .S a v dali{m pribé&hu 3
a% 4 hodin, zbyvajfci mnoZstvi sirnfku amonného. Prib&h reakce se sleduje tenkovrstvou chro-
matografif{. P¥fdavkem vodného roztoku &pavku je v zivdru reak®ni doby upraveno doreagovini
2,6~-dichlorbenzonitrilu. Po-skon&eni reakce se reakdni sm&s ochladf na 1% °c a naleje se do
1ledové vody. Vznikld bila srazenlna se_rozmichd a pak se filtruje na nu&i. Produkt na nudi se

promyje studenou vodou. a potom se su$i.cca 4-h-p¥i 90 %.

Mate&ny filtrdt a prvni promjyvaci voda se spoji a pouiiji.se k vysrdZen{ 2,6-dichlorthio-
benzamidu z reak&énf{ sm&si v nésledujfci operaci jeho p¥{pravy. Z rezultujfciho matedného filt-
rdtu z této druhé operace se nejprve oddestiluje voda a pak vakuovou destilaci dimetylforma~
mid anebo se tento odvodn&ny filtrat pouZije p¥imo (bez regenerace) jako vsddka dimetylform-
amidu v ndsledujicf, tj. t¥eti operaci. Pou¥iti odvodndného filtritu smi bt pouze jednorizové,
nebot p¥i opakovin{ zmin&ného postupu miZe dochizet ke kumulaci kolidnf sfry v produktu.

Proti dosud publikovanym zplsobim p¥ipravy 2,6-dichlor-thiobenzamidu se vyzna&uje novy
postup vy5iimi vyt&%ky (nad 85 %), k thiocamidaci je pouZivén technologicky v§hodnZj3{ vodny
roztok sirniku amonného, poufitim dimetylformamidu jako rozpouitZdla je eliminovdno pouZivén{
etylamind jako katalyzdtord a je Fe3ena regenerace poufitého rozpoustddla z vodného filtratu.

Pifpravu 2,6-dichlorthiobenzamidu lze provadé&t v.béin9ch'nasadovych reaktorech opat¥engch
duplikdtorem. Filtrace a promyvani{ produktu na nu&i ne&ini potiZe.

Ndsledujfci p¥fklady ilustruji provedeni podle vyndlezu.
P¥f{klaada 1

Do 2litrové Kellerovy banky se pfedlo%fi 172 g (1 mol) 2,6-dichlorbenzonitrilu a 516 g
dimetylformamidu a za mich&ni p¥i 50 % se rozpusti. Potom se teplota vsddky uprav{i na cca
40 °c a zahdj{ se ddvkovani vodného roztoku sirnfku amonného. Nejprve se p¥id&é 150 ml (Nﬂ4)2§\
a pak v priib&hu 3 aZ 4 h zbyvajicich 300 ml (NHA)ZS' Reakce se kontroluje chromatograficky
v soustavé benzeN:aceton (6:1). Ke konci reakce se p¥id4 je3t& 60 ml &pavku a kontroluje se
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doreagovéni reakéni smési. Pak se reak®&n{ sm&s ochladf na cca 15 a% 20 O¢ a nalije se do 3 litrd
ledové destilované vody. SraZenina 2,6-dichlorthiobenzamidu se odfiltruje a promyje se 2x

300 ml destilované vody. Vyt&Zek 173 g 2,6-dichlorthiobenzamidu (teplota tani 151 az 153 °¢),
tj. 83,95 %.

p¥riklad 2

2,6-dichlorthiobenzamid se pfipravi obdobnym postupem jako v p¥fkladu 1, reakén{ sm&s se
ochladf na cca 15 °C a pak se nalije do 3 litrd na cca 15 %¢ vychlazeného mate&ného filtrédtu
z predchoz{ operace. SraZenina surového 2,6-dichlorthiobenzamidu se odfiltruje a produkt na
filtru se promyje 2x 500 ml studené vody. VytéZek 177 g 2,6-dichlorthiobenzamidu (teplota
tanf 152 az 153 °C), ti. 86 %.

Mate&ny filtrdt se pfedloifi do vardku destiladni jednotky a za atmosférického tlaku a
v proudu dusiku (0,5 1/min) se oddestiluje voda a pak pfi vakuu 27 kPa se jim4 regenerovany
dimetylformamid. OCinnost regenerace dimetylformamidu je cca 75 %. Destila®ni zbytek se likvi-
duje spélenim.

PREDMET VYNALEZU

zptsob p¥ipravy 2,6-dichlorthiobenzamidu vyzna&eny tim, e se prov&di thioamidace 2,6~
~dichlorbenzonitrilu v prostfed{ dimetylformamidu vodnym roztokem sirniku amonného p¥i teploté
40 az 50 °C a v z&v&ru reak&ni doby se piidava vodny roztok &pavku, ptilemZ se matedny filtrat
po separaci produktu pouZivd v nasledujfci operaci k vysraZeni 2,6~-dichlorthiobenzamidu a z nové
z{skaného mate&ného filtridtu se destilaci regeneruje dimetylformamid, popfipadé se mate&ny
filtrat pouze odvodni a pouZije se jako vsadka dimetylformamidu v ndsledujici operaci.
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