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M. Jancevska, V. Prisaganec und K. Risteska
UBER HYDROXY-THIOBENZOESAURE-CYCLOHEXYLAMIDE

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war, Vertreter eciner bischer vollig
unerforichenen Klasse von Thioamiden, der Acetoxy-Thiobenzoesdure-Cyclo-
hexylamide, die als Analoga der Thiobenzoesidureamide von chemischem und
biologischem Ipteresse sind.

Bei Anwendung der gleichen Methode konnten wir zur Schwefelung
der entsprechenden Amide (Tabelle 1) mit Phosphorpentasulfid in trockenen
Losungsmittelni—3 feststellen, dass Acetoxy-Benzoesiure-Cicloxylamiden in
Vergleich zu Benzamiden?,® schwecherere aktiv sind. Sie verlangen bezondere
Arbeitsbedingungen (langes Erwidrmen, grossere Menge Losungsmitteln und
Phosphorpentasulfid). Die Thioamide (Tabelle II) konnten in kleinerer Aus-
beute (50—60%, Rohprodukt) dargestellt werden. Sie sind in reinem Zustand
gut kristallisierende Substanze, die in Wasser unldslich, jedoch in den meisten
gebriuchlichen organischen Losungsmitteln allgemein gut 16slich sind.

Nach der ausgefiihrten Schwefelung wurden durch Erwidrmen mit
wiisriger Natronlauge dic Hydroxy-Thiobenzoesiure-Cyclohexylamide (Ta-
belle 11I) dargestellt.

Experimenteller Teil

Die Schmelzpunkte (Schmp.) sind nicht korrigiert

o(m.p)-ACETOXY-BENZOESAURE-CYCLOHEXYLAMIDE I-HI

In eine Pyridin Losung von 5,68 gr (0,05) Mol Cyclohexylamin wurde
in laufe von 30—45 Minuten tropfenweise 11,7 gr (0,05 Mol) o{m, p)-Ace-
toxybenzoylchlorid®—®  zugegeben. Das Reaktionsgemisch wurde, nach
Beendigung der Reaktion, ins Eiswasser gegossen. Das ausgeschiedene rohe
Produkt wurde nach Filtrieren und Trocken aus einem geeigneten Losung-
smittel gereinigt.

0(m, P)-ACETOXY-THIOBENZOESAURE-CYCLOHEXYLAMIDE 1V-VI

In der warmen Ldsung von I-III in trockenem Losungsmittel (Dioxan.
Pyridin) wurde gepulwertes Phosphorpentasulfid portionsweise zugefiigt
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und das Gemisch 50-—70 Minuten unter Riickfluss geckocht. Danach wurde
das Reaktionsgemisch etwa abgekiihlt und in die 6 bis 10 fache Menge Wasser
gegossen. Das ausgeschiedene Rohprodukt wurde nach A) oder B) verarbeitet.

A) In mehreren Fillen erstarrte das anfangs 6lig abgeschiodene rohet
Thicamid tbersnacht zu einer dunklen Kristallmasse die abgesaugt, mi
Wasser gewaschen und getrocknet wurde. Die weitere Reinigung konnte
durch Umkristallisieren aus Athanol bzw Essigsdure durchgefithrt werden.

B) Wenn sich das rohe Thioamid als nicht kristalliesationsfihig erwies,
wurde es mehrmals mit Benzol ausgezogen. Die vereinigten Benzolextrakte
wurden kleine Menge Petrolither zugegeben. Das gebildete Produkt wurde
abgesaugt und getrocknet.

o(m, p)-HYDROXY-THIOBENZOESAURE-CYCLOHEXYLAMIDE VIL-IX

Das Gemisch von IV—VI in 10 ml NaOH wurde im Wasserbad er-
wirmt. Die Losung wurde filtriert und mit HCl bis pH 6—7 angesiuert.
Das ausgeschiedene Rohprodukt wurde abgesaugt, mit Wasser gewaschen
und petrocknet. Diem Reinigund konnte durch Umkristallisieren aus einemn
geeigneten Losungsmittel durchgefiihrt werden.
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A

N

M. Januescra, B. Ipucataney u K. Puciiecka

HHMKJIOXEKCUJI AMUAU HA XUTPOKCUTUOBEH30EBATA
KHNCEJVHA

N3BO[

Onninana e cuHTe3aTa Ha TMKIOXCKHCI aMMINTE Ha 0, M, P-XH/IpO-
KcuTHoOeH30eBata xucemuna (TaGmmua HI), xou ce moBuewu co cyndypu-
patbe Ha COOTBETHM aueTokcH aviau (Tabmana I).

XeMHCKH HHCTHTYT

ITpupoo-yMaTemaTiuku Qaxynrer



