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(54) Zpiasob pFipravy 2-chlorbenzthioamidu

(57) 2-chlorbenzthioamid se p¥iprav{i thio-
amidacf 2-chlorbenzonitrilu, ktery reaguje
s vodnym roztokem*sirniku amonného. Reakce
se providdi v prostfed{ dimethylformamidu a
ethanolu za teplotnfho rozmezi 20 aZ 40 ©cC.
Na doreagovdni vychozi latky se pouZije

vodny roztok &pavku.

Dédle se produkt izoluje

filtrac{ z vodného prosttedf.
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‘Vynélez se tgkd zpisobu p¥ipravy 2-chlorbenzthicamidu z o-chlorbenzonitrilu. Postup
ptipravy této sloueniny, kterd méd tuberkulostatické G&inky (viz CA 102, 112 577, 1985), nen{
v b&%n& dostupné literatu¥e jako nap¥. v Beilsteins Handbuch, CA apod. uveden, i kdy%Z nap¥.

v Beilsteins Handbuch II, 9, 292 je uvaddéna p¥iprava 4-chlorbenzthioamidu z p-chlorbenzonit-
rilu reakcf{ se sirovodikem v prost¥edi ethyl&tu sodného, teplot& 60,6 ¢ a tlaku 0,177 MPa.

Nyni bylo nalezeno, Ze 2-chlorbenzthioamid vzorce
Ci
:CSNHZ
se p¥ipravi velmi vfhodn& podle tohoto vynédlezu.
L]
Zplisob p¥ipravy 2-chlorbenzthioamidu spofivd podle vyndlezu v tom, Ze se thioamidace
o-chlorbenzonitrilu provdd{ v prostfed{ dimethylformamidu a ethanolu vodnym roztokem sirniku

amonngho p¥i teplot& 20 aZ 40 % a ptfdavkem vodného roztoku &pavku se dosahuje doreagovédni
vychoz{ho o-chlorbenzonitrilu.

Vlastni syntéza 2-chlorbenzthioamidu se provadi tak, %e se o~chlorbenzonitril za michéni
p¥i teplot& mistnosti rozpustfi v pfedloZeném dimethylformamidu a ethanolu, pak se p¥idd &éast
vod :é6ho roztoku &pavku a prvni podfl vodného roztoku sirniku amonného a 2,5 h se reakéni
smés michd p¥i teplot& 25 a% 30 ®c. potom se p¥edloZi zbyvajicf{ mnoZstvi vodného roztoku
Spavku a sirniku amonného a reak¥n{ sm&s se 2 h vymichdvd pfi tepiotd 30 a% 35 ©¢. Prob&h
reakce se sleduje pomoci tenkovrstvé chromatografie v soustavé benzen-aceton (6:1) a podle
pot¥eby se upravuje konverze o-chlorbenzonitrilu na #¥&dany thiocamid pifdavkem roztoku sirnfku
amonného. Po skon&eni reakce se reakdni smds naleje do ledové vody. Vznikld bila sraZenina
se rozmichd a pak zfiltruje. Produkt se promyje vodou a suSi p¥i teploté& mistnosti ve vakuové
suldrn®. Rozpouitddla se regeneruji rektifikaci za normdlniho tlaku nebo za vakua.

V porovndn{ s dostupnymi zpisoby thiocamidace, které byly aplikovény na p-chlorbenzonitril
se vyznaduje novy postup jednoduchgym zplsobem provedeni, bez zvla¥tnich poZadavkd na apara-
turn{ vybaveni, pracuje se bez tlaku za normidlni nebo mirné& zvySené teploty a je pou¥ivin
technologicky v¢hodn&jsi vodny roztok sirniku amonného.

Nev§hodou postupu jsou vy#si ndroky na rektifikaci rozpoust&del. Postup je zvl4st& vhod-
ny tam, kde se pfedpokiédé nisledné zpracovéni takto vyrobeného 2-chlorbenzthioamidu, napi.
na o-chlorfenyliminohydrazin apod., resp. v pfipadech, kdy nevad{ eventudlni vlhkost v pro-
duktu.

P¥{pravu 2-chlorbenzthioamidu lze provddét v b&Znfch ndsadovych reaktorech opatfengch
duplikétorem. Filtrace a promyvdn{ produktu na nufi ne&inf potiZe.

Nédsledujfci p¥iklad ilustruje provedeni{ podle vyndlezu.
P¥iklaad

Do reaktoru se pfedloff postupnd 80 ml dimethylformamidu, 120 ml ethanolu, 60 g o-chlor-
benzonitrilu a 35 ml 26% vodného épavkn a 200 ml vodného sirnfku amonného (s obsahem 458 g/1)

a smds se 2,5 h michd p¥i teploté 25 a% 30 %c.

Potom se predlo¥s je¥td 100 ml tého% sirniku amonného a 20 ml 26% vodného &pavku a re-
akce se b&hem 2h p¥i teplotd 30 a%¥ 35 %¢ za st&lého michdni dokondi.

Po kontrole tenkovrstvou chromatografii se reakéni smds naleje do 1 500 ml ledové vody
a bil4 a¥ na¥loutld suspenze 2-chlorbenzthiocamidu se odfiltraje na nudi. Filtra&ni koldd se
promyje dvakrdt 400 ml studené vody, tj. celkem 800 ml vody a pak se je¥td mejmén& 30 minyt
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prosivi nebo profukuje vzduchem, aby se z koldfe odstranila voda. Produkt se dle. potfeby do-
su§fi v rota&nf vakuové su3drné p¥i teplot® mistnosti. Takto bylo ziskdno 60 g 2-chlorbenz-

thioamidu s t. t. 29 aZ 35 oC, ktery obsahoval dle NMR pouze ve stopdch o~chlorbenzonitril.
vyt&iek 80 %.

PREDMET VYNALEZU

zplisob pripravy 2-chlorbenzthioamidu vyznaleny tim, %e se thioamidace o-chlorbenzonit-
rilu provddi v prostf¥edf dimethylformamidu a ethanolu vodnym roztokem sirniku amonného p¥i
teploté 20 aZ 40 ° a pi{davkem vodného roztoku &pavku se dosahuje doreagovéni vychoziho
o-chlorbenzonitrilu, p¥idem? se produkt izoluje filtrac{ z vodného prost¥edf.
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